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RESUMO

Ferramentas diamantadas para corte sdo compaésitos feitos por particulas de diamante
embebidas em uma matriz metélica, sendo normalmente manufaturados pela
metalurgia do pé (MP). A moagem de alta energia (MAE) € uma importante etapa da
MP e vem sendo aplicada nas Ultimas décadas para sintese de varias ligas e
compositos. O presente trabalho teve como objetivo estudar a liga 49%Fe-36%Ni-
15%Nb através da MAE avaliando as propriedades dessa matriz apds a sinterizacao
via SPS (Spark Plasma Sintering). Para isso, ap0s a moagem dos poés, foram
produzidos corpos de prova para as temperaturas de 700°, 750° e 800°C, com uma
pressao de 35 MPa por 3 minutos. As caracterizacbes dos pés e dos compdsitos
sinterizados foram feitas por microscopia eletrénica de varredura (MEV) para verificar
a morfologia; difracdo de Raios-X para avaliacdo da difusdo e formacéo de solucao
solida, medi¢do dos tamanhos de cristalito e micro-deformagéo; espectrometria por
dispersdo de energia (EDS) para verificacdo da difusdo; e Sedigrafia para
determinamos tamanhos meédios e distribuicdo de tamanho de particulas dos pos
especificamente. Os compaositos sinterizados além das caracterizacdes ja descritas,
também foram submetidos a ensaios de compressdo para obtencdo da tensdo de
escoamento e moédulo de elasticidade, este ultimo também obtido através da
nanodureza; resisténcia a abrasdo para a avaliacdo do desgaste; dureza e
nanodureza Vickers; coeficiente de expansao térmico (CET) para avaliar a dilatacéo
do material a medida que a temperatura de trabalho aumenta; e densificacdo. O
processo de sinterizacao a temperatura de 700 °C, proporcionou melhores resultados
globais de dureza e nanodureza (207 e 273 HV, respectivamente), modulo de
elasticidade (188 GPa) e tensdo de escoamento (1025 MPa), coeficiente de expansao
térmico (CET) (1,89 — 14,01 x10°K! pra 300 — 800 °C) e ensaio de abraséo (1,673%

de resisténcia a abraséo e 0,014 mg/m de indice de desgaste linear).

Palavras chave: Invar, Sinterizacéo, SPS, Nb.



ABSTRACT

Diamond cutting tools are composites made of diamond particles embedded in a metal
matrix. These composites are usually manufactured by powder metallurgy
(PM). The high energy ball milling has been widely used for the synthesis of various
alloys and composites, it is a very versatile, economical and capable of producing large
qguantities of material. The aim of this work was to study the synthesis of the alloy
49%Fe-36%Ni-15%Nb by high-energy grinding for a time of 10 hours and the
properties of this matrix after sintering via SPS. For this purpose, samples were
subjected to sintering in different temperatures (700, 750 and 800 °C), for 3 minutes at
35 MPa pressure. The characterization of the powders has been undertaken by
scanning electron microscopy (SEM) to obtain the sintered morphology; by X-ray
diffraction study (XRD) to diffusion evaluation, solid solution formation, measurement
of crystallite size and micro-strain; and by energy dispersive spectroscopy (EDS) to
verification of the diffusive process. Moreover, compression tests were performed to
obtain the elastic modulus and yield stress. Wear resistance tests and Vickers
hardness measurements were also carried out. The sintered composites besides the
characterization already described, were also submitted to compression tests to obtain
the yield stress and modulus of elasticity, and also tests as abrasion resistance for
wear evaluation; Vickers hardness and nanohardness; coefficient of thermal expansion
(CET) to evaluate the expansion of the material as the working temperature increases;
and densification. The sintering process at 700 °C provided better overall hardness
and nanohardness results (207 and 273 HV, respectively), modulus of elasticity (188
GPa) and yield stress (1025 MPa), coefficient of thermal expansion (CET) (1.89 —
14.01 for 300 — 800 °C) and abrasion test (1.673% abrasion resistance and 0.014

mg/m linear wear index).

Keywords: Invar, Sintering, SPS, Nb

Xi
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1 - INTRODUCAO

Ferramentas diamantadas para corte de rochas ornamentais sdo compdsitos
feitos por particulas de diamante embebidas em uma matriz metélica. Esses
compositos sdo normalmente manufaturados pela metalurgia do p6 (MP) e tém sido
amplamente usados na industria (Zhao and Duan, 2018). O tamanho de particula &
um fator importante nas propriedades que afetam a MP, como a compressibilidade,
aumentando assim a densificagéo e as propriedades dos produtos sinterizados. Nesse
sentido, a moagem de alta energia (MAE) vem sendo muito aplicada nas ultimas
décadas para sintese de varias ligas e compdsitos, trata-se de uma técnica muito
versétil, econdmica e capaz de produzir grandes quantidades de material (Karasoglu
et al., 2018).

Uma das técnicas de sinterizacdo que pode ser utilizada para a producao
destes compadsitos de diamante € a sinterizacao por plasma (SPS), que consiste em
expor a amostra sob sinterizacdo a um plasma inerte ou reativo. O aquecimento se da
por bombardeio dos ions do plasma sobre a superficie (Bordia et al., 2017). Essa
técnica proporciona altas taxas de aquecimento, ampla gama de temperatura de
sinterizacdo e tempo de sinterizacdo reduzido em comparacdo a técnicas
convencionais, sendo aplicada na producéao de ligas para ferramentas diamantadas
(Gutiérrez-Gonzalez et al., 2017; Chang et al., 2017; Baczek et al., 2018).

A escolha da matriz metalica adequada, no processo de fabricacdo de
ferramenta diamantada, € um aspecto desafiador, pois depende da abrasividade do
material a ser cortado. Para atender o bom rendimento das ferramentas impregnadas,
o metal ligante deve ter uma boa compatibilidade quimica e mecéanica com o diamante,
sendo capaz de reté-lo durante o corte (Artini et al., 2011; Konstanty e Tyrala, 2013).

Por muitos anos vem-se utilizando o cobalto como matriz ligante para
ferramenta diamantada, uma vez que o mesmo apresenta excelentes propriedades
para a aplicacdo como ligante para reter os cristais de diamantes. Porém, o cobalto
se mostra um metal que possui um preco relativamente elevado na sua forma de pé
se comparado a outros pos metalicos presentes no mercado nacional, além de ser
altamente toxico em seu beneficiamento (Del Villar et al., 2001; Konstanty, 2005;
Oliveira et al., 2007).

A selecao do tipo, forma, tamanho e distribuigdo dos diamantes séo importantes
para se alcancar elevada capacidade de corte. Os diamantes utilizados no
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processamento de ferramentas diamantadas devem ser de alta qualidade, pois
durante a operacao de corte, as mesmas estao submetidas a constantes impactos, os
quais conduzem ao processo de fadiga. Entretanto, o processo de desgaste da matriz
ligante também é fato marcante, ja que € responsavel pela aderéncia dos diamantes.
(Oliveira et al., 2008).

As Ligas de ferro-niquel (Fe-Ni) com 30 a 40% em massa de Ni possuem
coeficientes de expanséo térmico (CTE) baixos a temperatura ambiente, sendo assim
denominadas "ligas de Invar" (Nagayama et al., 2016). As ligas da Invar sdo usadas
em inumeras aplicacdes onde é necessaria uma expansdo térmica minima e alta
estabilidade dimensional (Zhang et al., 2018). No entanto, as propriedades mecéanicas
das ligas invar n&o sdo suficientes e precisam ser melhoradas, dessa forma torna-se
necesséria a adicao de elementos que confiram tais propriedades.

O Niobio é considerado um bom refinador de gréos e endurecedor em ligas,
melhorando as propriedades mecanicas e a tenacidade das mesmas, além disso,
também ¢é resistente a corrosdo e a altas temperaturas, sem perder outras
propriedades importantes como soldabilidade e conformabilidade. (Schulz et al.,
2017). Cerca de 75% da producao mundial de nidbio é usada pela industria siderdrgica
para a producédo de uma variedade de ligas metélicas. As maiores reservas mundiais
de Nb estao localizadas no Brasil (98,43%) o qual também € o maior produtor mundial
de niébio (90%) (Simandl et al., 2018). Dessa forma optou-se por utilizar este metal
como ligante, analisando sua contribuicdo na adesédo metal-diamante e a viabilidade
da matriz aglomerante em termos de suas propriedades e custo-efetividade (Schulz
et al., 2017).

Este estudo propde o desenvolvimento da liga 49%Fe-36%Ni-15%Nb como

matriz ligante para posterior uso como ferramentas diamantadas.
1.2 - OBJETIVOS
O objetivo desta pesquisa € estudar a liga 49%Fe-36%Ni-15%Nb, como matriz

metalica para posterior uso em ferramentas diamantadas. Além disso, avaliar a

melhoria das propriedades mecéanicas e metallrgicas da liga produzida.
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Sao apresentados a seguir alguns objetivos especificos desta proposta:

e Realizar a moagem dos pdés de Fe, Ni e Nb em moinho de alta energia (MAE)
visando a homogeneizacdo dos elementos por difusdo no estado sélido,
variando os tempos de moagem;

e Realizar a caracterizacdo microestrutural na composicdo da liga
homogeneizada, pelas técnicas: microscopia eletronica de varredura (MEV) em
conjunto com o espectrometro por dispersdo de energia (EDS) através dos
mapas de composicao;

e Estudar a influéncia dos tempos de moagem no tamanho de particula dos pos
homogeneizados;

e Avaliar a formacao de solucfes solidas dos pés via difracdo de raios-X (DRX)
e o refinamento de Ritveld, aléem do tamanho médio de cristalito e a
microdeformacao;

e Avaliar a influéncia das temperaturas de sinterizacao via SPS da liga 49%Fe-
36%Ni-15%Nb apds a moagem de alta energia (MAE), nas propriedades como
a variacdo da densidade, dureza e nanodureza Vickers (HV);

e Estudar a morfologia da matriz ligante obtida das sinteriza¢des, utilizando o
MEV com a ajuda do EDS de linha, mapas de composicao e andlise semi-
quantitativa;

e Estudar se houve formacéo de fases na matriz através da difracdo de raios-X;

e Através do ensaio de abrasdo avaliar se a matriz tem boa resisténcia ao
desgaste;

e Analisar os resultados obtidos de tensdo e modulo de elasticidade através do
ensaio de compressao;

e Avaliar se o coeficiente de expansao térmico (CET) da liga é proximo ao do

diamante, como forma de tentar evitar o seu desprendimento precoce.

1.3 - JUSTIFICATIVAS

O Brasil € um pais importador de ferramentas diamantadas, por muitos anos a
maioria das ferramentas diamantadas destinadas aos setores de rochas ornamentais
e construcéo civil utiliza o cobalto como matriz metélica para assegurar os cristais de
diamantes. Apesar de promover elevada aderéncia com o diamante, o0 mesmo é

altamente toxico e pouco disponivel no mercado nacional.
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A justificativa para a realizacéo deste trabalho € a necessidade da obtencéo de
novos materiais para a adesao de diamantes, assim havendo o desenvolvimento de
novas e melhores ferramentas de corte, sanando problemas como alto custo e baixo
desempenho das mesmas.

O estudo da liga 49%Fe-36%Ni-15%Nb, parte da ideia de unir a liga Invar (Fe-
36%Ni), pois, apresenta-se promissora para a utilizacdo como matriz para ferramentas
diamantadas, devido a sua principal caracteristica de baixo coeficiente de expansao
térmico, que se assemelha ao do diamante e o Nb que visa melhorar as caracteristicas
de adeséo da interface matriz-diamante, atuando como metal ligante, substituindo o
mais utilizado no mercado que é o Co e, deste modo, barateando o custo da
ferramenta, além de melhorar as propriedades mecénicas por ser um metal
superplastico, refinador de gréo e endurecedor de acos especiais, assegurando as

ligas alta resisténcia mecéanica e a corrosdo em temperaturas extremas.

1.4 — INEDITISMO

A liga proposta para o estudo ainda néo foi encontrada na literatura como matriz
metalica para ferramentas diamantadas. Algumas consideracfes que fazem deste
trabalho inédito sdo descritas a seguir:

(1) o sistema Invar apresenta baixo coeficiente de dilatacdo térmica (que pode
influenciar na aderéncia entre os diamantes com a matriz metalica);

(2) sao elementos de baixo custo e amplamente disponiveis no mercado nacional,
sendo o Brasil detentor de mais de 98% das reservas de Nb no mundo;

(3) a técnica de moagem de alta energia, por realizar homogeneizacao dos pos,
podera proporcionar a formacao de solugéo soélida extensiva entre Fe-Ni-Nb.
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2 — REVISAO DA LITERATURA

2.1 - FERRAMENTAS DIAMANTADAS

O diamante possui excelentes propriedades, como alta dureza, elevada
capacidade de corte e condutividade térmica, baixo atrito e boa resisténcia ao
desgaste (Tang et al., 2018). Devido a todas essas caracteristicas torna-se um
material ideal na fabricagdo de ferramentas diamantadas, que sdo definidas como
estruturas compostas por graos de diamante embutidos em uma matriz de ligacao
para operacoes de corte, trituracdo e polimento (Zhang et al., 2017).

Os diamantes podem ser utilizados na forma natural ou sintética, sendo a
principal diferenga entre estes o grau de impurezas e o formato das particulas. Os
graos naturais possuem menor tenacidade e alto custo, mas excelentes
caracteristicas de ligacao. Isso os tornam adequados para certas aplicacfes (ex: corte
de rochas sedimentares e metamorficas). Além disso, sdo mais resistentes a
grafitizacdo do que os sintéticos, podendo suportar temperaturas de sinterizacédo até
1000°C, enquanto os sintéticos s6 mantém temperaturas até 800°C. Por outro lado,
os diamantes sintéticos podem ser projetados e fabricados para satisfazer
praticamente todos os requisitos da aplicacdo, sendo mais utilizados (Konstanty,
2007, Henriques et al., 2017).

Historicamente as ferramentas diamantadas surgiram em 1862, quando um
engenheiro suico J.R Leschot concebeu a ideia de fazer brocas de diamante que logo
se destacaram como uma ferramenta préatica. Anos depois, em 1885 Felix Fromholt
na Franca desenvolveu as primeiras laminas de serra circular de diamante para corte
de rochas. Apoés isso, progressos significativos foram realizados nas rotas de
fabricacdo de ferramentas, usando técnicas de metalurgia do pd, resultando no
desenvolvimento de laminas de serra impregnadas de grdos de diamante, que foram
colocadas em operacdo em torno de 1940. Outros desenvolvimentos na tecnologia de
fabricacdo de ferramentas de diamante sdo atribuidos a invencdo de diamantes
sintéticos na ASEA (Allmanna Svenska Elektriska Aktiebolaget), uma das principais
empresas elétricas da Suécia, em 1953, mas este trabalho foi relatado apenas na
década de 80. Em 1955 a General Electric (GE) comecou a fabricar diamantes

sintéticos em escala industrial (Oliveira et al., 2016). Desde entdo, ferramentas
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diamantadas tém sido cada vez mais utilizadas com um mercado em progressao
(Oliveira et al., 2016).

2.1.2 - COMPOSICAO e CLASSIFICACAO

Para cada aplicacdo especifica, a composi¢ao quimica, o tamanho de particula,
a forma e as caracteristicas de encapsulamento do pé da matriz, bem como tamanho,
forma, resisténcia e estabilidade térmica do diamante utilizado para a fabricacéo da
ferramenta precisam de uma cuidadosa selecéao para que a vida util da ferramenta e
o desempenho de corte seja alcancado (Konstanty, 2011; Loginov et al., 2015). A
matriz metéalica € considerada um agente aglutinante generalizado para a ferramenta
de diamante devido a propriedades satisfatorias como boa condutividade térmica,
resisténcia ao desgaste e alta dureza (Oliveira et al., 2007; Guo et al., 2018).

Propriedades de diamante e tamanhos de grdo sdo importantes, mas as
propriedades de desgaste da matriz sdo cruciais para o desempenho da ferramenta
(Oliveira et al., 2013). A aderéncia entre a matriz e o diamante é o que determina as
caracteristicas microestruturais. A impregnacdo do diamante no metal geralmente
mostra uma reac¢ao quimica e mecanica entre a superficie do diamante e a matriz.
Assim, a escolha dos metais adequados como ligantes para a alta ades&o aos cristais
de diamantes é fundamental (Oliveira et al., 2010).

As ferramentas de diamante podem ser usadas na forma de diamante
monocristalino (SCD), diamante policristalino (PSD), grao e pés de diamante ligados,
abrasivos diamantados, deposicdo de Vapor de Diamante Quimico (CVD) (Gururaja
et al., 2013, Konstanty, 2011):

a) diamantes monocristalinos: Podem ser naturais ou sintéticos, no entanto, a
utilizacdo de diamante sintético estd em ascensdo devido a sua melhor
qualidade, uniformidade de forma e orientacdo cristalografica e melhor
desempenho;

b) diamante policristalino (PCD): consiste em pequenas particulas de diamante
unidas com a ajuda da fase de ligagdo metalica ou ndo metalica;

c) graos e pos de diamante ligados: a maioria das ferramentas diamantadas é
colocada nesta categoria. Os pés e graos de diamante, sintéticos ou naturais,
sdo colados ao substrato por ligacdes metalicas ou ndo metélicas usando

diferentes métodos de fabricacéo;
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d) abrasivos diamantados: pos de diamante de tamanho micron em pasta ou
suspensao liquida;

e) diamante CVD: € um diamante sintético produzido pelo uso da Deposi¢ao
Quimica de Vapor. O revestimento de ferramentas por CVD pode ser um
caminho alternativo para a producéo de ferramentas diamantadas, no entanto,
algumas melhorias devem ser feitas a fim de tornar esse método eficaz em

termos de custo.
2.1.3 - METODOS DE FABRICACAO

A implementacéo de diamante em ferramentas é cara e desafiadora. O desafio
mais importante é o risco da transformacdo de diamantes em grafite a altas
temperaturas, resultando em muitas restricbes durante a fabricacdo. Assim, encontrar
o melhor processo, com baixo custo, e bom desempenho da ferramenta é
fundamental. As ferramentas de diamante podem ser fabricadas por processos de
soldagem, eletrodeposicéo e sinterizacao.

a) Ferramentas Diamantadas Brasadas

Nesse tipo de ferramenta os diamantes formam uma Unica camada soldada a
matriz metalica usando uma fase de enchimento que geralmente consiste de uma liga
a base de Cu, Ni ou Ag. Através dessa técnica os graos de diamantes podem ficar
bem distribuidos pela matriz, evitando o desperdicio e a segregacdo dos mesmos. Por
outro lado, a liga deve molhar adequadamente o diamante e o ponto de fuséo da fase
de enchimento deve ser o mais baixo possivel para minimizar os danos (Sung & Sung,
2009).

Figura 1 — Grades de ferramentas soldadas para varias ferramentas diamantadas.

Fonte: Sung & Sung (2009).
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b) Ferramentas Diamantadas Eletrodepositadas

Na segunda categoria, a formagdo da camada de diamante comeca com a
colocacdo de grdos em contato com um corpo de metal rigido ou flexivel, todo o
conjunto é entdo submerso em um eletrdlito onde um revestimento de uma matriz de
metal adequada é eletrodepositado até que sua espessura seja suficiente para manter
uma camada satisfatéria. A matriz é principalmente de niquel puro, mas ligas de niquel
também podem ser usadas (Konstanty, 2011). A ligacdo fraca entre o substrato da
ferramenta e os diamantes leva a baixas velocidades de corte, acopladas a uma vida
atil mais curta, se comparadas a outras ferramentas, além disso o diamante pode ser

retirado mais facilmente (Sung & Sung, 2009, Artini et al., 2012).

Figura 2 — Alguns exemplos de ferramentas eletrodepositadas.

_’

Fonte: Konstanty et al (2005).

c) Ferramentas Diamantadas Impregnadas

O maior grupo de ferramentas compreende as sinterizadas, que se referem a
compoésitos impregnados de diamante em matriz metalica fabricados por técnicas de
metalurgia do p6 (Artini et al., 2012). O processo de producdo de ferramentas de
diamante ligadas por metal envolve a mistura de p6s metalicos com particulas de
diamante, em seguida, sinterizacdo ou prensagem a quente ou a frio das misturas
(Wang et al., 2017). O diamante compacto sinterizado € geralmente composto de
duas partes: diamante e matriz. O diamante é o elemento cortante e o0 componente
mais béasico, e a matriz tem um efeito determinante sobre a efetividade do diamante.
A matriz metélica precisa fornecer duas funcdes basicas, a primeira é apresentar uma
taxa de desgaste compativel e comparavel aquela do diamante - devido a sua

capacidade de auto-afiacdo, os diamantes usados caem para permitir que novos
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diamantes sejam continuamente expostos; e a segunda € apresentar uma boa
capacidade de retencdo de diamante, a qual determina em grande parte a vida util e
o desempenho de trabalho da ferramenta diamantada (Zhao & Duan, 2018; Konstanty,
2007).

Figura 3 — Ferramentas de metal e componentes de ferramentas impregnadas de

diamante.

Fonte: Konstanty et al (2005).

2.1.4 — APLICACOES

As ferramentas de diamante sdo amplamente usadas para cortar, esmerilhar,
serrar, furar e polir materiais duros, como rochas, concreto, metal duro, vidros,
ceramicas e outros materiais dificeis de processar (Zhao, & Duan, 2018; Artini, 2012;
Oliveira et al., 2007). Essas ferramentas sao utilizadas em diversas areas da industria,
como construcao civil, exploracéo geoldgica (petroleo e gas), aeroespacial, medicina,
entre outras (Zhang et al., 2017).

Os po6s de diamantes tém sido usados como graos abrasivos para fabricacéao
de vérios tipos de ferramentas (Borowiecka-Jamrozek et al.,, 2018). Por exemplo,
grandes cristais individuais em compactos metéalicos sinterizados sao amplamente
usados para corte, como ferramentas de ponta Unica, brocas e fresas de topo, e em
ferramentas resistentes ao desgaste, como: estiletes, bicos e discos. Além disso,
podem ser utilizados em ferramentas de corte de alta precisdo empregadas no
processamento de pecas eletronicas e lentes Opticas, ou no processamento de
resinas e plasticos. Por outro lado, o diamante policristalino, feito pela sinterizacao de
po de diamante com materiais aglutinantes, € amplamente utilizado como ferramentas

de corte para uso no torneamento ou fresamento de metais ndo-ferrosos, sendo usado
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em uma ampla gama de industrias, incluindo as indUstrias automotiva e aeronautica
(Sumiya et al., 2012).

Antigamente, as ferramentas de diamante eram limitadas apenas a usinagem
macia e ductil de materiais néo ferrosos faceis de cortar, como aluminio e cobre. Hoje
em dia, essas ferramentas tém sido extensivamente aplicadas, inclusive na usinagem
de alta precisdo, sendo capaz de cortar materiais dificeis como silica e aco (Zhang et
al., 2017).

Figura 4 — Algumas aplicacdes para ferramentas diamantadas. a) serra de fio
diamantada estacionaria para o dimensionamento de blocos de pedra, b) serra de
multiplas 1aminas cortando um bloco de granito, c¢) serra de quadro, equipada com
varias laminas de diamante, d) talhadeira de diamante de duas laminas usada para
produzir canais mais largos no concreto, €) broca portatil montada para perfurar uma
parede de concreto, f) trituracdo limpa de face de concreto e retificacdo angular de
degraus de concreto, g) selecdo de brocas de nucleo para perfuracdo em pedra,
concreto e ceramica, h) remotamente controlado corte de uma porta em uma estrutura

de concreto, i) serra de piso equipada com lamina de corte a seco.

Fonte: Konstanty et al (2005).
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2.2 - LIGANTES ALTERNATIVOS PARA FERRAMENTAS DIAMANTADAS

A escolha da matriz de metal adequada para cada aplicacdo depende de varios
fatores, como a escolha dos ligantes, a técnica de sinterizacdo e propriedades
mecanicas e fisicas adequadas. Devido as condicdes operacionais complexas em que
as ferramentas diamantadas sdo expostas, matrizes de metal de diferentes
composic¢des sdo comumente usadas (Oliveira et al., 2018)

Os metais e as ligas sao geralmente produzidos e moldados em massa, mas
também podem ser intimamente combinados com outro material que serve para
melhorar o desempenho dos mesmos, o material resultante € um composto de matriz
metélica. Esta classe de compdsitos engloba muitos materiais diferentes que podem
ser distinguidos de acordo com o seu metal base (ex: Al, Cu, Ti); de acordo com a
fase de reforco (ex: fibras, particulas, capilares); ou de acordo com o seu processo de
fabricacéo (ex: metalurgia do p6) (Mortensen & Llorca, 2010)

Para a fabricagdo de ferramentas diamantadas sinterizadas as matrizes séo
geralmente baseadas em elementos como Fe, Cu, W, Co ou Ni, ou suas ligas. Os
aditivos de liga tipicos sdo o C (como grafite), P, Ti, Mo, Sn, Cr ou Nb, com abrasivos
secundarios como WC ou WC-Co. Uma ampla gama de resisténcia ao desgaste e,
portanto, aplicagbes de ferramentas, podem ser obtidas através de combinagdes
desses constituintes da matriz, juntamente com a modificacdo do processo de

fabricacdo (Hakami et al., 2017).

a) Matrizes baseadas em Ferro (Fe)

As ligas a base de Fe sao consideradas as melhores candidatas a ferramentas
diamantadas, devido ao seu baixo custo, ndo toxicidade e boa disponibilidade no
mercado (Chang et al., 2018; Oliveira et al., 2012). Entretanto, o Fe puro sinterizado
apresenta um valor de baixa dureza e uma baixa resisténcia ao desgaste que resulta
em uma vida util curta das ferramentas, por consequéncia do descompasso entre a
retirada de particulas de diamante e a abrasdo da matriz metélica. Portanto, a adi¢éo
de outros metais nas ligas de Fe fornece melhores propriedades mecanicas,
necessarias para a usinagem de materiais mais dificeis (Hsieh & Lin, 2001; Artini et
al., 2012). Alguns estudos relatam que a adi¢ao de particulas ceramicas (Al203, SiOz,

TiC, TiB2, WC, SiC, entre outros) na matriz metalica € um meétodo eficiente para
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melhorar suas propriedades mecanicas, especialmente a resisténcia ao desgaste
(Chang et al., 2017).

Diamantes revestidos para essas ligas sdo recomendados devido a alta
agressividade do ferro em relacdo ao diamante a alta temperatura de sinterizacédo
(Cabral & Filgueira, 2010). As ligas de Fe-Cu podem ser escolhidas para aplicacdes

menos severas, como o corte de marmore (Oliveira et al., 2007).

b) Matrizes baseadas em Cobalto (Co)

As ligas a base de cobalto foram usadas por muitos anos por causa de sua boa
ductilidade, compatibilidade quimica com diamante e taxa de desgaste
correspondente. Atualmente, no entanto, a pesquisa é direcionada a reducdo ou
mesmo a eliminacdo do cobalto por causa de sua toxicidade e instabilidade econémica
(Oliveira et al., 2018; Borowiecka-Jamrozek et al., 2018; Konstanty & Romanski,
2012). Ao longo dos anos, algumas ligas com conteddo de Co reduzido foram
desenvolvidas e comercializadas por fornecedores conhecidos de metal em pé
(exemplos de algumas marcas registradas sdo: Cobalite® HDR, Cobalite® CNF,
Keen® e NEXT®) (Oliveira et al., 2010; Oliveira et al., 2013). Varios trabalhos tém
desenvolvidos ligas com baixos teores de Co (Borowiecka-Jamrozek et al., 2018,
Barbosa et al., 2010; Anjinho et al., 2010).

A interacdo Co/diamante tem sido estudada para detectar o mecanismo de
grafitizacdo e formacdo de carboneto. Para algumas aplicacdes, como laminas, os
carbonetos cimentados podem substituir os compactos de diamante por sua boa
capacidade de trabalho e dureza. Eles podem ser usados como matrizes de diamante
(Berger et al., 2010, Tao et al.,, 2017) e, se preparados por sinterizacdo em fase
liquida, eles exigem um revestimento de SiC para diamantes para protegé-los da
grafitizacdo causada pelo ataque da ligacdo fundida. Os diamantes embutidos em
carbonetos cimentados apresentam boa aderéncia com o compdésito devido a

presenca de Co (Artini et al., 2012).

c) Matrizes baseadas em Cobre (Cu)

O Cu é um elemento que ndo mostra qualquer tendéncia a reagir com C ou a

formar compostos estaveis com esse elemento, dessa forma, os grdos de diamante
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embutidos em uma matriz de Cu sinterizada parecem intactos pela liga e pela adesao
diamante/matriz (Xiao, 2016). As ligas de Cu apresentam baixo ponto de fuséo
(quando comparadas com Co e Fe). A baixa dureza é uma desvantagem, dessa forma,
a adicdo de outros metais pode tornar a liga a base de Cu adequada para a producéo
de ferramentas diamantadas (Henriques et al., 2017). A adicdo de niquel formando
uma liga de Cu-Ni contribui com propriedades mecanicas melhoradas em relacéo ao
Cu puro. Da mesma forma, as ligas Cu-Sn mostram uma dureza muito maior do que

Cu, mas novamente uma retencao de grao fraca (Artini et al., 2012).

d) Matrizes baseadas em Titanio (Ti)

As ligas a base de titdnio ndo sdo matrizes comuns para ferramentas de
diamante, por outro lado, como ja foi mencionado, o Ti € um formador de carboneto e
sua presenca garante uma boa aderéncia diamante/matriz, entretanto devido a
suavidade desse elemento, torna-se necesséario outro metal que contribua no
aprimoramento das propriedades de dureza. Além disso, o titdnio tem um baixo
coeficiente de expansdo térmica, portanto, a sinterizacdo sem pressdo pode ser
aplicada. Em adicdo, o baixo modulo de elasticidade e a resisténcia ao desgaste do

Ti também podem ser vantajosos (Spriano et al., 2005).

e) Matrizes baseadas em Tungsténio (W)

O metal de tungsténio pode ser combinado com outros metais para aumentar
sua resisténcia e resisténcia ao desgaste e a corrosdo, por isso € muito utilizado em
ligas de acos. Muitas ligas usadas em ferramentas de corte e usinagem como laminas
de serra - contém cerca de 18% de tungsténio. De acordo com a escala de dureza de
Moh (uma medida da habilidade de um material para arranhar outro), o carboneto de
tungsténio tem uma dureza de 9.5, apenas ligeiramente inferior ao diamante. Por esta
razdo, este composto duro & muito utilizado nas industrias de usinagem e corte. O
resultado sdo materiais que podem operar em condigbes de alta temperatura e
estresse, como em brocas, fresas e outras diversas ferramentas. O Tungsténio é
frequentemente usado como um aditivo para o tantalo (max. 10% W) e de niébio (max.
15% W) para melhorar a resisténcia a alta temperatura e a resisténcia a fluéncia
(Lassner, 1999).
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f) Matrizes baseadas em Niquel (Ni)

O niquel € um dos metais mais versateis e importantes na industria pelo fato
de possuir ductilidade acompanhada de estrutura cubica de face centrada (CFC)
sendo capaz de solubilizar uma grande quantidade de elementos de microestrutura
austenitica (CFC) por solucéo sdlida. As caracteristicas fisico-quimicas do niquel
fornecem propriedades muito importantes para ligas em variadas aplicagées, como
resisténcia a quente, devido ao seu alto ponto de fuséo, resisténcia a corroséo, devido
a sua alta dureza e tenacidade, reduzida variacado dimensional, dada por seu modulo
de elasticidade de 204GPa e elevada resisténcia elétrica eletronegatividade baixa,
que garante um grande aquecimento durante a conducéo elétrica (Davis, 2000).

A solubilidade soélida completa existe entre niquel e cobre. Por outro lado,
possui uma ampla faixa de solubilidade entre ferro, cromo e niquel, possibilitando
muitas combinacfes de ligas. Sua alta versatilidade, combinada com sua excelente
resisténcia a calor e corrosao, levou a sua utilizacdo em uma ampla variedade de
aplicacbes; tais como turbinas a gas de aeronaves, turbinas a vapor em usinas de

energia e seu uso extensivo nos mercados de energia e energia nuclear (Davis,2000).

2.2.1 - LIGAS COMERCIAIS x LIGAS GEMa

Diversas ligas comerciais utilizadas na industria de fabricacdo de ferramentas
diamantadas contém o cobalto na sua composicdo (Tabela 1), isso ocorre
principalmente pela sua enorme afinidade com o diamante, mas ha algumas
desvantagens nesse elemento, como por exemplo, seu alto custo e toxidade. Diante
disso o estudo de novas ligas se torna imprescindivel para o setor de ferramentas de

corte.
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Tabela 1 — Ligas comerciais com Cobalto.

15

Composicéo quimica (em

peso %)
Temperatura Aditivos
Nome Fe Cu Co Outros Recpme_ndaqa Tamanho recomendados Comentarios
de sinterizagdo (um) para melhorar o
(°C) desempenho
Cobalite
601 70 20 10 - 775 ~4,9
Cobalite o o
HDR 66 7 27 - 800-850 6-7 20% de Fe, 20% de Alta retengéo do diamante
Sn-3 Bronze, 20 de Cu
Cobalite W-2 -
CNE 68 26 - Y,04 800-900 ~2
0,6
Geralmente recomendado
para lamina superior a
Next 26 50 24 ) 850 0.8-1.5 500mm. Gray disponivel
100 de protecao contra
oxidagdo
Capacidade de corte livre
Next excepcional. Geralmente
200 15 62 23 - 725 0,8-1.5 recomendada para lamina
inferior a 500mm
0, 0,
20% d\?V(F:e, 20% Baixo teor de cobre.
Projetado para soldagem
Next ) N a laser (suporte). Alta
0 2 3 % 825 4 ductibilidade e alta
resisténcia ao torque
Excelente combinacéo
com aditivos tradicionais.
Next N Bons desempenhos
900 80 20 - ) 850 3 obtidos para polimento de

pedra

Fonte: Umicore (2019).

Tabela 2 — Ligas comerciais a base de Niquel.

Liga

Comentéarios

Niguel 200 e Niguel 201

Duraniquel 301

Ni-Cu (Al,Fe,Ti) (Monel)

Ni-Mo (Hastelloy B2)

Ni-Cr-Fe (Inconel 600, Incoloy 800)

Ni-Cr-Mo (Hastelloy C-276, Hastelloy C-22,
Inconel 625)

Resisténcia a corrosao

Endurecimento por precipitacdo de Ni3(AlTi)
e maior resisténcia mecéanica.

Endurecimento por envelhecimento, maior
resisténcia
e dureza e maior resisténcia a corrosao.

Resisténcia a corrosao.

Resisténcia a temperaturas elevadas

Resistentes a corrosdo alveolar

Fonte: Azevedo (2018).
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Além das ligas citadas na Tabela 1 pode-se citar outros exemplos de ligas
comerciais sem cobalto baseadas em Ni como apresentado na Tabela 2.

Com o intuito de descobrir novas possibilidades de matrizes para ferramentas
diamantadas, tendo em vista a sua enorme demanda de mercado além de Vvarios
problemas detectados durante os anos, como por exemplo, resisténcia a fadiga e
desprendimento precoce do diamante, alguns dos objetivos desta pesquisa.

O grupo de pesquisa GEMa (Group for especial Materials/Grupo de estudos
para Materiais Especiais) tem contribuido muito dentro do cenario nacional no
desenvolvimento de ligantes alternativos nas ultimas duas décadas. Um dos objetivos
do grupo é a producao de materiais para aderir cristais de diamante em ferramentas
diamantadas de corte, de modo que o desempenho e a vida util das ferramentas
aumentem. Dentro dos materiais desenvolvidos pode-se citar algumas ligas

desenvolvidas (Tabela 3).

Tabela 3 — Ligas desenvolvidas pelo grupo GEMa.

Liga Referéncia
Cul5%Nb Filgueira et al., 2001
Fe-20Cu-1SiC Oliveira et al., 2007
Fe-60Cu-20Co Barbosa et al., 2010

10 wt% Co, WC-10 wt% Ti,
Lamin et al., 2010
WC-9 wt% Ti-1 wt% Co

25.2%Fe-49.5%Cu-24.1%Co Oliveira et al., 2011
Cu-25%wtFe-25%wtCo Oliveira et al., 2011
25%Fe-50%Cu-25%Nb Santos, 2014

cBN-WC- Nb com 10, 20 e 30% de Ni, Oliveira et al., 2016
WC-10 wt% Co Mashhadikarimi et al., 2017

90% Nb e 10% Ni, com adi¢bes C de (0,25 - 0,50 —
1,00) % em peso

Correa, 2018
28,34%Fe-56,66%Cu-15%Nb
25%Fe-50%Cu-25%Nb
Oliveira et al., 2018
21,67%Fe-43,33%Cu-35%Nb
18,34%Fe-36,66%Cu-45%Nb
25%Fe-50%Cu-25%Nb Soffner et al., 2018

Nb-15%pCu Lima, 2019

Fonte: Autor.
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Nesse contexto, o estudo dessas ligas aponta a importancia do uso do Nb como
um metal para substituir o uso do Co, levando em consideracdo as excelentes
propriedades mecéanicas desse elemento e o custo-beneficio devido sua grande
disponibilidade no Brasil.

2.3 - INVAR

Em 1896 em Paris, 0 suico Charles Edouard Guillaume descobriu a liga
aleatéria CFC Fe65Ni35. Em busca de um metal de baixa expansdo, Guillaume
observou que o coeficiente de expansao térmico (CET) de ferro-niquel era
extremamente baixo quando sua composi¢cao consistiu em 36% de niquel e 64% de
ferro (Schilfgaarde et al., 1999; Guillame, 1933). Durante o processo, Guillaume,
empregado pelo Bureau Internacional de Pesos e Medidas, buscava um material
econdbmico para barras de referéncia de comprimento perfeitamente definido que
poderiam ser usadas como padrao em todo o mundo assim experimentou contetdos
de niquel de 30% a 60%. Guillaume publicou um gréfico semelhante a Figura 5,
visualizando o comportamento exclusivo de expansao térmica de uma liga "efeito
Invar”. Por seu trabalho no sistema de ferro-niquel e a descoberta de Invar, Guillaume
recebeu um prémio Nobel de Fisica no inicio do século XX, sendo o primeiro e Unico
cientista da historia a ser tdo honrado por uma conquista metaltrgica (Gibb, 2006; Si
& Choi, 2018).

O fato de que o efeito Invar esta de alguma forma relacionado com o
magnetismo foi primariamente compreendido por Guillaume que iniciou uma descrigéo
das propriedades magnéticas, chamando-as de temperaturas de transicdo magnética
das ligas de Fe-Ni, embora naquele momento, ndo havia uma teoria sensata do
magnetismo em solidos. Somente em 1963, Weiss tornou essa conexao clara em seu
bem conhecido modelo de 2 estados gama (y) (Weiss, 1963), argumentando que a
expansao usual da rede térmica devido a “anarmonicidade da rede” foi compensada
nas ligas de Fe-Ni por uma transicao "eletronica” (Ruban, 2017).

O estudo de tal liga atraiu o interesse intensivo para pesquisadores neste
campo. Visto que a liga era invariante até certo intervalo de temperatura, foi nomeado
como "Ligas Invar” (Ahmad et al., 2016). A palavra Invar é capitalizada porque é um
nome comercial de uma empresa francesa chamada ImphyAlloys. Esta empresa é

originaria de uma pequena cidade perto de Nevers, na Franca, onde a liga foi
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inicialmente industrializada apos sua invencdo. O nome genérico de Invar® é
Fe36%Ni, contudo sdo denominadas ligas tipo Invar, as ligas de ferro com percentual

de niquel entre 30% a 40% em peso (Nagayama et al., 2017).

Figura 5 — O CET da liga Ferro-Niquel como funcdo da composicdo do niquel.

Observa-se que o CET é mais baixo, perto de 36% de niquel.

CET(10°K) em 20°C
3 .
3

e.Ni,,

0 20 40 60 %0 100
wt% Ni

Fonte: Adaptado de Saito (1978).

Todas as ligas da familia Invar séo ligas de ferro-niquel ou de ferro-niquel-
cobalto (Co) e exibem uma estrutura CFC (cubica de face centrada) cujos membros
mais conhecidos séo provavelmente Invar, Superinvar e Kovar (Khanna et al., 2017):

e Invar: composto de 64% de Fe (ferro), 36% de Ni (niquel) - também conhecido
como Invar 36 ou Fe36%Ni

e Superlnvar: composto por 63% de Fe, 32% de Ni, 5% Co.

e Kovar: composto de 54% de Fe, 29% de Ni, 17% de Co.

2.3.1 — COEFICIENTE DE EXPANSAO TERMICO (CET)

O CET é um importante parametro de material fisico. Por exemplo, a
incompatibilidade de CET entre varios materiais pode causar tensdo térmica em
dispositivos. Esse parametro é geralmente medido utilizando instrumentos de anélise

dilatométrica. O CET de ceramica, vidro, metais, compdsitos, grafite, minerais ou
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polimeros, entre outros, sdo determinados medindo diretamente as mudancas
dimensionais dos materiais com a variacdo da temperatura (Lin et al., 2014).

O Fe e Ni possuem CETs de 12 e 13 ppm/°C, respectivamente, em
temperaturas proximas a ambiente (Callister & Rethwisch, 2012). A liga Invar Fe-
36%Ni exibe o CET mais baixo do sistema de ligas Fe-Ni (aproximadamente 1
ppm/°C) (Tabela 4) (Nagayama et al., 2017). Assim, € considerada como suporte
metalico potencial para juntar componentes de diversos materiais. No entanto, o CET
da liga Invar aumenta significativamente durante o processo de aguecimento (Tabela
4) (Wang et al., 2016).

De fato, a Invar e as liga de ferro-niquel binarias relacionadas tém baixos
coeficientes de expansdo em apenas uma faixa de temperatura bastante estreita
(Figura 6). Em baixas temperaturas na regido de A a B, o coeficiente de expanséo é
alto. No intervalo entre B e C, o coeficiente diminui, atingindo um minimo na regiao de
C para D. Com o aumento da temperatura, o coeficiente comeca novamente a
aumentar de D para E, e depois (de E para F), a curva de expansao segue uma
tendéncia semelhante a do niquel ou ferro de que a liga € composta. A expansividade
minima prevalece apenas no intervalo de C a D. Na regido entre D e E, o coeficiente
estd mudando rapidamente para um valor maior. Os limites de temperatura para uma
liga Fe-36%Ni sdo de 162 a 271°C, essas temperaturas correspondem as perdas
iniciais e finais do magnetismo no material (isto €, a temperatura Curie). A inclinacédo
da curva entre C e D €, entdo, uma medida do coeficiente de expansdo em uma faixa

de temperatura limitada (Davis, 2000).

Figura 6 — Mudanca no comprimento de uma liga Invar tipica em diferentes intervalos

L/

A B H D E F
Temperatura

de temperatura.

e

3

Mudang¢a em
comprimento

Fonte: Davis (2000)
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Os CETs da Invar e da Super Invar estdo bem abaixo dos CETs dos metais e
acos mais utilizados (Tabela 4). Do ponto de vista atbmico, a expansao térmica &
refletida pelo aumento da distancia média entre os &tomos. A maior energia de ligacéo
atdmica no material produzira um CET mais baixo; portanto, a ceramica com ligacao
interatdmica relativamente forte possui CETs menores do que os polimeros e metais.
O baixo coeficiente de expanséo da silica fundida pode ser explicado por uma baixa
densidade de empacotamento atdmico, de modo que a expansao interatomica produz
mudancas dimensionais macroscopicas relativamente pequenas (Gibb, 2006). A liga
Invar pode sofrer processos de expansdo com o tempo, mesmo em temperatura
constante. Seu crescimento ao longo do tempo depende de muitos fatores, os mais
importantes sdo: tempo desde a usinagem final, conteddo de carbono, tratamento
térmico e temperatura ambiente (Steele et al., 1992).

Tabela 4 — Exemplos de coeficientes de expansao térmicos de metais, ceramicas e
polimeros (Callister & Rethwisch, 2012) e variacdo do coeficiente de expansao térmico

da Invar com o aumento da temperatura.

Material CET (x10°K™1) Invar CET (x10°K)
Metais 25°Caloo°C 1,18
Aluminio 23,6 25°Ca200°C 1,72
Cobre 17,0 25°Ca300°C 4,92
Ouro 14,2 25°Ca350°C 6,60
Ferro 11,8 25°Ca400°C 7,82
Niquel 13,3 25°Ca450° C 8,82
Prata 19,7 25°Cab00°C 9,72
Tungsténio 45 25°C a600°C 11,35
aco 1025 12,0 25°Ca700°C 12,70
agoinoxdavel 316 16,0 25°Ca800°C 13,45
Latdo 20,0 25°Ca900°C 13,85
Kovar 51
Invar 0,5a2
Super Invar 0,3a1,0
Ceramicas
Silicafundida 0,4
Vidro BK7 7,1
VidroBorosilicato 3,3
Polimeros (plasticos) ~100-200

Fonte: Gibb (2006)
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2.3.2 - APLICACOES

As ligas Invar sdo usadas em aplicacBes onde a estabilidade dimensional é
necessaria sob condi¢des variaveis de temperatura e carga (Oh et al., 2015, Lin et al.,
2014; Nagayama et al., 2016; Ozo6git & Cakir, 2017; Si & Choi et al., 2018), como
por exemplo:

e Tecnologia aeroespacial: a engenharia aeroespacial essas ligas sdo Uteis na
confeccao de pas de turbina, discos, vedacdes, anéis e pecas de aeromotores;

e Fabricacdo de recipientes de liquidos criogénicos: estas ligas tém boas
propriedades mecanicas tais como baixa expansodes térmica, alta resisténcia e
alta tenacidade a fratura a temperaturas criogénicas;

e Sistemas microeletromecanicos e instrumentos mecanicos de alta precisao e
monitores coloridos de alta definicdo em valvulas motoras;

e Estruturas de méascara de sombra para televisédo e telas de computador,
telescopios eletrdnicos com base de posicionamento de dispositivos e fios de
nacleo de cabos de alimentacao de longa distancia;

e Medidores de fluéncia sismica;

e Tiras bimetalicas e fitas topograficas, entre outras aplicacdes.

2.3.3 — PROPRIEDADES MECANICAS

A liga Invar é ductil e facilmente soldavel, e a usinabilidade € semelhante ao
aco inoxidavel austenitico, ndo sofrendo corrosédo por estresse. O comportamento
mecanico do Invar é particularmente importante para aplicacbes apropriadas. A
escassez de dados de propriedades mecanicas levou a uma investigacao para
determinar mecanismos de fortalecimento metallrgico para as ligas Invar (Min & Ha,
2014). A deformacado a alta temperatura é uma etapa essencial na sequéncia de
processamento de muitas ligas industriais. A este respeito, a compreensao mecanica
e microestrutural de deformacéo a quente em diferentes condi¢bes de transformacao
€ substancial para a avaliagdo da ductilidade de ligas, em especial as tipo Invar. Um
certo numero de investigacdes tém demonstrado que os metais CFC exibem as
regides de baixa ductilidade quando submetidas a altas temperaturas, podendo

apresentar rachaduras (Yanchong et al., 2014).
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Dessa forma, a adicdo de elementos que promovam maior ductilidade,
resisténcia e tenacidade para o uso na fabricacdo de ferramentas diamantadas para

ligas é de extrema importancia.

2.4 —NIOBIO

O ni6bio é um metal brilhante, cinza-prateado, macio e ddctil. E considerado
um bom refinador de grdos e endurecedor em ligas, melhorando as propriedades
mecanicas e a tenacidade das mesmas. Além disso, também é resistente a corrosao
e a altas temperaturas, sem perder outras propriedades importantes como
soldabilidade e conformabilidade. (Schulz et al., 2017). Devido a todas as
caracteristicas particulares mencionadas torna-se um metal muito Gtil por diversas
aplicacdoes, com destaque nas industrias de alta tecnologia, especialmente nos
setores aeroespaciais, automotiva, bélica, nuclear e com as superligas metélicas
(Goncharov et al., 2019). A utilizacdo praticamente insubstituivel desses materiais em
setores estratégicos faz do niébio um elemento crucial para o desenvolvimento
industrial nas proximas décadas, sendo definidos oficialmente como matéria-prima
critica para as industrias da Unido Europeia e dos EUA (Lopes et al., 2015).

Cerca de 75% da producao mundial de niébio € usada pela industria siderargica
para a producdo de uma variedade de ligas metalicas (Schulz et al., 2017). As maiores
reservas mundiais de Nb estdo localizadas no Brasil (98,43%) seguido por Canada
(1,11%) e Australia (0,46%). O Brasil também é o maior produtor mundial de nidbio
(90%), como pode ser observado na Figura 7. As reservas de nidbio localizadas no
Brasil estdo distribuidas entre os estados de Minas Gerais, Amazonas e Goias. Com
destaque para a cidade mineira de Araxa, que detém uma reserva de 188.530.014 t
(Simandl et al., 2018; Silveira & Resende, 2013). Dessa forma, o uso desse metal na
indUstria metaldrgica nacional, mas especificamente para a producdo de ligas
metdlicas para ferramentas diamantadas torna-se estratégico (Oliveira et al., 2018,
Oliveira et al., 2010).
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Figura 7 — Producdo mundial de nidbio (a) e recursos e reservas de niodbio no Brasil,

Canada e Estados Unidos, em mil toneladas de Nb (b).
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Fonte: British Geological Survey (2011); adaptado de Schulz et al. (2017).

a) Nb em ligas metalicas
O Nb € muito usado como um metal aditivo para a fabricagéo de ligas auxiliando
no aprimoramento das propriedades mecanicas. A Tabela 5 apresenta algumas

propriedades do nidbio.

Tabela 5 — Propriedades selecionadas do nidbio.

Propriedades do Nb

Numero atdbmico 41
Massa atomica 92.906 AMU
Raio atdmico 1,46 A
Densidade 8,57 g/cm?
Ponto de fuséo 2.477°C
Ponto de Ebulicdo 4.777°C
Dureza 6 Mohs
Resisténcia elétrica 152 nQ-mem 0 °C

Estrutura cristalina cubica de corpo centrado
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Fonte: Winter (2018)
Geralmente a adicdo de metais de transicdo pertencentes aos grupos lll e VI

da tabela periodica a ligas metalicas resultam na formacdo de Oxidos, sulfetos,
carbetos e nitretos dos respectivos metais e também na combinacdo com outros
compostos de solugao solida (Figura 8). Assim, a adicao de Nb pode levar a formacéo
de carbetos, que formam precipitados e contribuem para o aumento da dureza. Por
exemplo, o Nb sendo um forte formador de carbeto no sistema ternario ferro-nioébio-
carbono, é muitas vezes adicionado deliberadamente em quantidades suficientes para
combinar com o C e prevenir efeitos prejudiciais desse elemento (Gupta e Suri, 1993).

No estado liquido, o Nb e o Fe sdo completamente misciveis, mas no estado
sélido eles exibem um limite de solubilidade. No diagrama de fases do sistema Fe-Nb
o Nb é o estabilizador da ferrita e se limita a existéncia austenita (y fase) para ligas
contendo menos que 0,83 %peso (cerca de 0;5% atdomico) de Nb. A adicdo de
pequenas quantidades de Nb, acima de 0.2 %peso, diminui a temperatura de
transformacao A3, dessa forma estende o loop da y-fase. O Nb em solu¢des solidas
em fase austenita diminui a transformacédo de temperatura de gama-alfa, entéo
aumenta a tendéncia de ferrita na microestrutura com a alta deslocacao de densidade.
Quando presente na solucdo o Nb aumenta a dureza da austenita, mas quando esta

presente na forma de precipitados refina a estrutura do gréo (Gupta e Suri, 1993).

Figura 8 — A tendéncia de certos metais de formar 0xidos, sulfetos, carbetos e nitretos,
e sua potencial forca de precipitacéo.
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b) Ligas baseadas em Nb

Cerca de 95% de todo o niébio é usado como adi¢des de ligas de aco e niquel
para aumentar a resisténcia. Apenas 1 a 2% de niobio esta na forma de ligas a base
de nidbio ou nidbio puro. Ligas supercondutoras de nidbio-titanio sdo responsaveis
por mais da metade disso, e aplicacbes de alta temperatura e corrosdo Sao
responsaveis pelo restante. As ligas comerciais de niobio sdo extremamente ddcteis
e podendo ser trabalhadas a frio acima de 70% antes que o recozimento se torne
necessario (Schwartz, 2002).

A Tabela 6 lista ligas baseadas, as quais sdo endurecidos principalmente pelo
fortalecimento da solucao sélida, no entanto, pequenas quantidades de particulas de
segunda fase estdo presentes. A composicao dessas particulas varia, mas geralmente
estdo associadas a impurezas intersticiais que formam o6xidos, nitretos e carbonetos.
Estas particulas sdo importantes porque o tamanho e a distribuicdo das segundas
fases podem frequentemente ter uma forte influéncia nas propriedades mecanicas e
no comportamento de recristalizacéo (Schwartz, 2002).

As ligas de ni6bio foram desenvolvidas na década de 1960 para aplicacfes
nucleares e aeroespaciais e hoje servem em satélite de comunicacdes, equipamentos
de imagens e uma variedade de componentes de alta temperatura (Goncharov et al.,
2019). A aplicagcdo mais comum para ligas a base de nidbio € em lampadas. Para
aplicacdes aeroespaciais entre 1100 e 1500 °C, a liga C-103 tem sido a forca motriz
da industria de nidbio devido a sua maior resisténcia. Excelentes caracteristicas de
conformacéao a frio e soldagem permitem que os fabricantes construam formas muito
complexas, como cones de empuxo e valvulas de alta temperatura. A maioria desses
componentes em sistemas de propulsdo sédo expostos por periodos relativamente
curtos a temperaturas entre 1200 e 1400 °C. As ligas de nidbio também foram
avaliadas para varios componentes de alta temperatura do National Aerospace Plane.
Bordas frontais hipersonicas e cones foram fabricados para funcionar como sistemas

de gerenciamento térmico de tubos de calor. (Schwartz, 2002).
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Tabela 6 — Ligas baseadas em Nb.

CET

Cond. Cond.
at

Ponto

Composico Emissividade Emissividade Densidade

Liga térmica térmica o o 3 de fusao o i
wt% 800°C  1200°C 800°C 1200°C g/cm oc(F) 20 gé 10
Nb Nb _ _ _ — 8,57 2468 7,1
puro
C-103 Nb-10HEITI 37,4 424 0,28 0,40 (0858250) 2350450 8,73
Nb- 8,57 2410
17 Nb-1Zr 59,0 63,1 0,14 0,18 (0.310) 110 6,8
PWC- 8,57
11 Nb-1zroaic — — — — (0.310) — 6,8
WC- 10,1
3009 Nb-30Hf-OW — — — — (0.365) — 75
Nb-28Ta- 10,6
FS85 | 0W.17r 52,8 56,7 — — (0.383) — 7.1

Fonte: Schwartz (2002).

2.5 - INTERACOES ENTRE NIOBIO, FERRO E NIQUEL

Levando-se em consideracdo que o presente estudo se propde a introduzir o
nidbio numa liga tipo Invar (FessNi), 0 estudo das interacdes entre esses elementos é
de fundamental importancia para se compreender como esses elementos se
comportam quando submetidos a elevadas temperaturas. Dessa forma, nos préximos

tépicos iremos abordar os diferentes sistemas binarios Fe-Ni, Fe-Nb e Ni-Nb.

2.5.1 — SISTEMA Fe-Ni

O diagrama de fases do sistema Fe-Ni é complexo e tem sido estudado por
décadas. Em temperatura perto de 500 graus pode-se observar uma fase cubica de
corpo centrado (CCC fase a), na regido rica em ferro, uma fase cubica de face
centrada (CFC-fase y) em uma larga faixa de composicéo; e uma regido onde ambas
estdo presentes. Além disso, deve-se incluir também uma regido em tomo de 65% de
Fe conhecida como Invar, uma fase CFC de baixo momento (yLs) e mais trés fases
CFC guimicamente ordenadas; em 25% at. Fe (FeNis), 50% at. Fe (FeNi) e 75% at.
Fe (FesNi). A Figura 9 mostra o diagrama de fases para Fe-Ni (Cacciamani et al.,
2010).
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Figura 9 — Diagrama de fase Fe-Ni: (a) equilibrio de fase estavel; (b) equilibrios
estaveis e metaestaveis a baixa temperatura de acordo com temperatura de Curie
(traco-tracejado), continuagdo metaestavel do gap de miscibilidade (linhas

tracejadas), limite da regido espinodal (linhas pontilhadas).
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Devido ao elevado numero de investigacdes, algumas incertezas ainda afetam
as relacdes de fase de baixa temperatura, principalmente devido a dificuldade em
alcancar equilibrios estaveis a temperaturas inferiores a 300 °C. As principais
caracteristicas do diagrama de fases Fe-Ni sdo: y-(Fe, Ni) solucdo sdlida, com
estrutura CFC (Al), estendendo-se por toda a faixa de composicdo em alta
temperatura e formando um campo de duas fases muito estreito com liquido; as
solucdes sélidas a—Fe de alta temperatura 6—Fe e baixa temperatura, com a estrutura
CCC (A2), que séo restritas a uma faixa de composicao relativamente estreita proxima
ao Fe puro; a solugéo solida FeNis, com uma superestrutura CFC (L12) ordenada (tipo
AuCus), que se forma congruentemente a partir de Aly-(Fe, Ni) acima de 500 °C e
apresenta uma apreciavel faixa de solubilidade. Tanto o y-(Fe, Ni) quanto o a-Fe
passam por transi¢des ferromagnéticas com temperatura decrescente e o ferro-y (Fe,
Ni) FM forma um equilibrio eutetéide com a-Fe e FeNis: y-(Fe, Ni) FM. « a-Fe + FeNis

(Cacciamani,et al., 2010).

2.5.2 - SISTEMA Fe-Nb

Muitas publicacfes sdo dedicadas ao diagrama de fases do sistema Fe-Nb
(Bejarano et al., 1991, Bejarano et al., 1993, Korchemkina et al., 2002). Dados desses
trabalhos estdo em boa concordancia apenas no intervalo de concentragéo O - 40 at.%
Nb, quando o intervalo passa de 40 a 80% os autores se contradizem em relacdo a
temperatura liquidus (T L) e solidus (t S), bem como sobre os compostos eutéticos e
intermetalicos no diagrama de fases de Fe-Nb (Korchemkina et al., 2002). As
seguintes fases podem ser formadas, a saber:

a) a-Fe, y—Fe, 6—Fe, e-Fe2:xNb (< ~1625-1665 °C, ponto de fusdo congruente,
intervalo homogéneo — 26-38%-~at Nb a 600-1200 °C, fase laves)

b) p-FerNbe +x (ou p- FeNbi +x, ou Fe2iNbig :x, < ~1600-1700 °C, ponto de fusdo
congruente, intervalo de homogéneo - 47-52 at.% Nb em 600-1200 °C)

c) Nb Eutéctico e-Fe2:x Nb— p- Fe7Nbs +x (1535 °C, ~ 42—-43 at.% Nb)

d) e—Fe 2:x Nb-6-Fe (~ 1370-1375°C, 12 at.% Nb)

e) Eutética p -Fe7Nbs +x— Nb (~ 1400°C, ~ 64at.% Nb)
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As solubilidades maximas de Nb em Fe sdo: em 6-Fe-3.2 at.% a 1370-1375
°C, em y-Fe— 0.9-1.0 at.% a 1210 °C e em a-Fe — 0.7 at % a 960°C; a baixa
temperatura a solubilidade do Nb diminui até 0,33% a 900 ° C, 0,185% a 800 ° C,
0,115% a 700 ° C e 0,095% a 600 ° C. A solubilidade maxima do Fe em Nb é de ~ 7,5
at% em 1400 ° C; a baixa temperatura a solubilidade do Fe diminui até ~4—7 at.% a
1300 ° C (Shabalin, 2014). O diagrama de fases de Fe-Nb é apresentado na Figura
10.

Figura 10 — Diagrama de fases do sistema Fe-Nb.
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Fonte: Baker (1992) apud Hajitabar et al. (2017).

De acordo com Schodn e Tendrio (1996), a maioria das pesquisas realizadas
utilizando o sistema Fe-Nb concentra-se no lado rico em ferro do diagrama, devido a
maior importancia tecnolégica destas ligas. Nesta condi¢édo, ocorre o equilibrio entre

v-Fe e a fase laves e-Fe2Nb.

2.5.3 = SISTEMA Ni-Nb

O sistema Nb-Ni, € um importante sistema binario em multi-componentes de
superligas a base de Ni, que mostram propriedades superiores a temperaturas
elevadas. Este sistema é também um dos pioneiros em que as fases amorfas podem

ser sintetizadas por moagem de alta energia (Chen & Du, 2006).
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As seguintes fases podem ser formadas, a saber:

a) Ni, NisNb (<535 °C, composto invariavel),

b) Nis+xNb (<~ 1400 °C, ponto de fusdo congruente. Ponto correspondente para
~ NisNb, intervalo de homog. - ~23,5-26,5 at.% Nb),

c) M-NisNb7— x (ou p-NiNbi +x > 1290 °C, ponto de fus&o incongruente, intervalo
de homog. - ~ 50-54 at.% Nb a 400-1175 °C),

d) Solugéo solida estendida de Nb baseada em Ni (até 12,5 em % Nb a 1280 °C)

e) Eutéctico p-NisNb7-x— Nis+x Nb (1175-1180° C, 40,5% de Nb)

f) Ni3 = xNb — Ni eutéctico (1282°C, ~ 16 at.% Nb)

As solubilidades sélidas dos componentes declinam com a diminuicdo da
temperatura consideravelmente: a solubilidade do Nb em Ni - de ~12,5 at a 1280 °C
para 3,5 at % em 400 a 600 °C e a de Ni em Nb de ~ 4,5 a 8,0 at.% em 1400-1570
°C para ~1-2 at.% a 400-800 °C. Dados sobre as solubilidades mutuas disponiveis
na literatura sdo controversos. A interacao direta entre Nb e Ni resulta na formacao de
Niz:xNb e p-Ni6Nb7- x (Shabalin, 2014). O diagrama de fases Nb-Ni obtido é mostrado
na Figura 11.

Figura 11 — Diagrama de fases Nb-Ni calculado.
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Estruturas amorfas foram fabricadas em muitos sistemas de liga, mas as ligas
amorfas baseadas em Ni foram consideradas como um dos potenciais materiais de
engenharia devido as suas propriedades Unicas. Estes incluem alta estabilidade
térmica, atraentes propriedades mecanicas, alta resisténcia a corrosdo, e varias
propriedades magnéticas (Wang et al., 2010; Sharma e Suryanarayana, 2008). Entre
as varias ligas de Ni, as ligas amorfas baseadas em Ni-Nb sdo de interesse
tecnologico devido a sua alta capacidade de formacéo de fase vitrea (amorfa) tanto
em processos liquidos quanto em estado sélido (Enayati e Mohamed, 2014; Oreshkin
et al., 2013).

Em 1983, Koch et al. (1983) relataram que os pés amorfos Ni60ONb40 podem
ser produzidos por mistura mecéanica de pés de niquel e nidbio puro. Contudo, um
levantamento da literatura disponivel mostra que poucos estudos tém sido realizados
sobre a melhoria simultdnea da estabilidade térmica e propriedades mecanicas de
ligas amorfas baseadas em Ni-Nb através de mistura mecanica. A adicdo de Si
satisfaz as duas regras acima mencionadas no sistema Ni-Nb e pode assim ser capaz
de melhorar as propriedades da liga amorfa Ni6ONb40 (Minouei et al., 2017).

As ligas amorfas Ni55Nb35Si10 e Ni57.5Nb37.5Si5 foram produzidas por meio
de mistura mecéanica. O efeito da adicdo de Si na amorfizacdo, nanocristalizacédo e
propriedades mecéanicas do sistema Ni-Nb foram investigados. A cristalizacéo de ligas
amorfas ocorreu dentro de uma fase de aquecimento, o que foi atribuido a formacéo
das fases nanocristalinas Nb3Ni2Si, NbNi3 e Ni6Nb7. Tx e Tp aumentaram com o
maior teor de Si na ordem Tx (Ni55Nb35Sil10) > Tx (Ni57.5Nb37.5Si5) > Tx
(Ni6ONb40). A cristalizacéo da liga amorfa Ni55Nb35Si10 levou a formacéao de nano-
cristais finos com tamanhos de menos de 10 nm na matriz amorfa apds 60 min a 900
°C. Os testes de nanoindentac&o mostraram que a adicéo de Si aumentou a dureza e
o modulo de elasticidade das ligas amorfas e amorfas/nano-cristalinas. A nano-
cristalizacdo da fase amorfa aumentou significativamente a dureza e o médulo devido
a formacao de cristais nano-intermetalicos duros na fase amorfa. As durezas das ligas
de Ni-Nb-Si aumentaram juntamente com a maior concentragdo de Si e foram ainda

melhoradas por nanocristalizagao (Minouei et al., 2017).
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2.5.4 — SISTEMA TERNARIO Fe-Ni-Nb

Estudos extensivos de diagramas de fases demonstraram que no sistema
ternario Fe-Nb-Ni, uma regido de homogeneidade da fase laves Fe2Nb com a estrutura
C14 se estende na direcdo da concentracdo equi-Nb até 44% Ni (Takeyama et al.,
2004). Ou seja, com o0 aumento do teor de Ni, a concentracdo de Nb da fase em
equilibrio diminui ligeiramente para 26% e a solubilidade do Nb aumenta de 1,5 para
6,0% (Figura 12). A extensdo da regido de fase Unica no sistema ternario sugere que
mais da metade dos atomos de Fe em FezNb pode ser substituida por atomos de Ni
(Takeyama et al., 2004).

Figura 12 — Secdao isotérmica do diagrama de fase ternario de Fe-Nb-Ni a 1200 °C.
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Fonte: Takeyama et al. (2004).

Além disso, nota-se um significativo “amolecimento” da solugao solida medido
na fase Laves, rica em Fe (em equilibrio com g-Fe). A dureza Vickers medida na fase
laves € plotada como uma fungé@o de conteudo de Ni (soluto) Figura 13. Observa-se
gue a dureza da fase laves rica em Fe diminui substancialmente com o aumento do
teor de Ni, especialmente acima de 25% Ni e até cerca de 40% Ni, de 9,1 GPa a 4,5
GPa (Takata et al., 2006). Associado a estas medi¢gBes estd uma grande dispersao

nos valores de dureza Vickers. A origem desta dispersédo néo € clara, mas poderia ser
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associado com a mudanca na dureza da fase Laves com orientacdo (ou seja,
deslizamento basal). O Ni em solugéo solida pode melhorar a deformabilidade plastica
da fase Laves promovendo o deslizamento basal e resultando em amolecimento da
solucao sdlida (Takata et al., 2016).

Figura 13 — Mudanca na dureza Vickers das fases laves Fe2Nb com composicbes
estequiométricas e ricas em Fe em funcdo do teor de Ni em solucdo. A dureza foi
medida usando cargas de 0,25 N e 0,49 N.
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Fonte: Takata et al. (2016).
2.6 — ESTAGIOS PARA A PRODUQAO DE FERRAMENTAS DIAMANTADAS

As ferramentas diamantadas impregnadas sdo produzidas pela rota de
metalurgia do p6, um processo metallrgico de fabricacdo de pecas metalicas, ndo
metdlicas e ceramicas. Essa técnica envolve trés etapas fundamentais: a obtencéo

dos pés, a compactacao e a sinterizagcdo propriamente dita.
2.6.1 -MOAGEM DE ALTA ENERGIA

A moagem de alta energia (MAE), € um processo de sintese de materiais que
envolve moagem continua de pods. A deformacdo plastica severa, achatamento
repetido, soldagem e fraturamento de particulas de pdé levam ao refinamento

significativo da microestrutura, que é frequentemente acompanhada de transformacéo
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para estruturas metaestaveis (Enayati e Mohamed, 2014). Através dessa técnica
misturas de diferentes metais ou ligas podem ser moidas conjuntamente para
obtencdo de um produto homogéneo. Durante a MAE, a energia € transferida do
movimento das bolas para o pd, essa forca de alto impacto imposta ao p6 induz
mudancas no tamanho do cristalito e no parametro de rede, com o desenvolvimento
de uma micro deformacéo, densidade de deslocamento, excesso de volume livre e
excesso de limite de energia interfacial do grao (Srivastav et al., 2015).

A MAE tem sido amplamente utilizada nas ultimas duas décadas para sintese
de varias ligas e compdésitos, sendo considerado muito versatil e econémica e capaz
de produzir grandes quantidades de material (Karasoglu et al., 2018; Liping et al.,
2016; Masroor et al., 2016). Por outro lado, a aglomeragdo e defeitos, que sao
introduzidos durante a MAE dos compdésitos pode afetar a morfologia e as
propriedades mecanicas e fisicas. Uma alternativa para melhorar a disperséo dos pés
€ moagem Umida na presenca de uma fase liquida (Zhou et al., 2013).

A moagem pode ser continua ou em etapas. As principais variaveis que afetam
0 processo sdo o tamanho da esfera, a velocidade e os materiais de base. Existem
varios tipos de moinhos de bolas de alta energia que podem variar de direcGes de
rotacdo, capacidade, controles de temperatura e eficiéncia de moagem com base em
seu uso. Estes tipos de moinhos incluem o Shaker Spex, esfera planetaria, moinhos
de atrito, jato, taldo e haste (Takacs e Sepelak, 2004; Kuziora et al., 2014).

Um moinho de bolas consiste em bolas, um frasco cilindrico e tampa. Os
componentes podem ser feitos de varios materiais, como bronzes, acos e ceramicas,
isso amplia os tipos de materiais que podem ser moidos. Na jarra fechada de um
moinho de bolas, as velocidades da esfera podem variar significativamente em
diferentes rotacdes por minuto, essas velocidades da esfera sdo fundamentais para
estimar a forca e o nUmero de impactos bem-sucedidos em um composto ou material
(Monov et al., 2012).

2.6.2 — SINTERIZACAO

A sinterizacdo é um processo de tratamento térmico utilizado na metalurgia do
po, onde particulas comprimidas aquecidas se ligam, envolvendo uma mudanca na
microestrutura desse material por meio de um ou mais mecanismos de transporte, que

podem ser concorrentes ou consecutivos, para se obter um corpo densificado (Gupta
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et al., 2018). Essa técnica é amplamente utilizada para fabricar ferramentas
diamantadas, além disso é utilizada em diversos tipos de materiais como ceramicas,
metais, e ligas de alto desempenho de vérias composic¢des, incluindo muitas
composi¢des Unicas, como metais duros (WC-Co e TiC-Fe), politetrafluoroetileno,
diamante policristalino, entre outros. Quase qualquer material de engenharia pode ser
sinterizado. (Yang et al., 2017). Estima-se que a atividade comercial global no campo
da sinterizacdo gire em torno de 40 bilhdes de ddlares por ano. Dentre as aplicacdes
para a sinterizacdo pode-se citar capacitores, implantes médicos, suportes
odontologicos, pocos de perfuragcdo de petréleo, telefones celulares, turbo
compressores, componentes aeroespaciais, circuitos eletrébnicos e ferramentas
diamantadas (German, 2017).

A sinterizacao envolve varias interacdes a medida que as particulas se ligam e
permitem a evolucdo da microestrutura em direcdo a uma condicdo de energia
minimizada, resultando em uma interacdo complexa (German, 2016). O objetivo geral
desse processo € alcangcar uma microestrutura controlada em relacao a porosidade e
o tamanho de gréao (Bordia et al., 2017). Existem dois principais processos de
sinterizacdo: a sinterizacdo de fase solida (SFS) e a sinterizacdo fase liquida (SFL).
Ambos os processos sdo capazes de densificar total ou parcialmente a estrutura e
possuem vantagens e desvantagens. A SFL permite um facil controle da
microestrutura e reducdo do custo de processamento, porém podem degradar
algumas propriedades importantes, como por exemplo, propriedades mecanicas. Em
contrapartida, muitos produtos utilizam propriedades especificas e, portanto, precisam
ser sinterizados na presenca de uma fase liquida (Kang, 2004). Embora insignificante
no inicio da sinterizacdo, especialmente na SFS, o crescimento do grao se torna
substancial com a densificacdo e tem uma influéncia consideravel sobre a densidade
final e a microestrutura resultante (Bordia et al.,2017).

A forca motora para a ocorréncia de qualquer tipo de sinterizacdo é a
diminuicdo da energia superficial do conjunto de particulas. Esta diminuicdo ocorre
por meio do desaparecimento da interface material/poro, que €& substituida pela
interface material/material, quando a porosidade desaparece (Bordia et al., 2017). A
reducdo da energia interfacial total ocorre através da densificacdo e crescimento de
graos, o fendbmeno basico da sinterizacdo (Kang, 2004). A sinterizacdo ocorre mais
rapido a medida que o tamanho de particula diminui, uma vez que as distancias de

difusdo sdo mais curtas e as tensdes de curvatura sdo maiores (German, 2017).
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2.6.2.1 — SINTERIZACAO FASE SOLIDA

Na sinterizagdo por fase sdélida, o material € transportado sem que haja
qualquer tipo de liquido na estrutura. A forca motriz para o transporte é a diferenca no
potencial quimico dos atomos, com o objetivo de reduzir a energia livre superficial do
material compactado. O transporte de material para o pescoco implica na
redistribuicdo do material na superficie das particulas (ligacado) sem densificacao. Por
outro lado, o transporte de material a partir do contorno de gréo, induz a ligagéo e
densificacéo (Bordia et al., 2017).

A sinterizacao de fase solida pode ser dividida em 3 estagios principais: inicial,

intermediario e final (Figura 14 e 15).

Figura 14 — Esquema que mostra a curva de densificacdo e os trés estagios de

sinterizacdo solida.
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Fonte: Kang (2004).

No estagio inicial da SFS as particulas reduzem a energia da superficie
formando ligacdes, eliminando a area superficial a partir do contato das particulas
adjacentes, formando-se assim os chamados pescocos. Este estagio é, portanto,
referido como o estagio de "crescimento do pescoco”. Nao é observada nenhuma

mudanca nas dimensdes nem a diminuicdo da porosidade. A formac&o do pescoco é
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conduzida pelo gradiente de energia resultante das diferentes curvaturas das
particulas e do pescoco. A difusdo superficial geralmente € o mecanismo dominante
de transporte de massa durante o estagio inicial do crescimento do pescoco, pois 0
compacto € aquecido até a temperatura de sinterizacao.

Figura 15 — Trés estagios da sinterizacao de fase solida.
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Fonte: Frischholz (2004).

No estagio intermediario, a curvatura do pescoco diminui e ha o
arredondamento dos poros, pode-se conseguir de 75 a 95% de densidade relativa
(German, 2016). No inicio do estagio intermediario, os poros formam uma rede
interligada, quebrada pelo pescogo. No final, poros semelhantes a canais encolhem
com a diminuigcdo da distancia entre as particulas, e depois mudam para poros
isolados quando as particulas circundantes colapsam o canal dos poros. Durante esse
estagio ha uma forte interacéo entre o contorno dos graos e os poros (Kim et al., 2013).

A forca motriz para este encolhimento de poros vem da superficie das

particulas, dessa forma, a configuracdo das superficies das particulas é
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extremamente importante na analise do comportamento de densificacdo no estagio
intermediario. Este estagio praticamente determina as propriedades do sinterizado.
Observa-se uma competicdo entre crescimento do grao e densificacdo. Quando
mecanismos que favorecem o crescimento predominam tende-se a obter materiais
com menor densidade, por outro lado evitar o crescimento € fundamental quando o
objetivo é a obtencdo de uma microestrutura de escala nanométrica (Bordia et al.,
2017).

O estagio final € um processo lento onde a porosidade diminui e se fecha por
difusdo volumétrica. A densificacdo é maior que 95%, 0S poros nesse estagio,
funcionariam como emissores de lacunas, principalmente para o contorno de graos.
A medida que o tamanho dos grdos aumenta, os poros tendem a se separar dos
contornos dos gréaos e tornam-se esféricos. O encolhimento de poros € o estagio mais
importante na sinterizacdo. Para que esta etapa ocorra, os soélidos devem ser
transportados para os poros e deve existir um meio pelo qual 0 gas nos poros possa
escapar para a superficie. O efeito resultante é diminuir o volume da massa de
sinterizacdo. Os poros menores sao eliminados, enquanto 0s poros maiores podem
crescer, um fendmeno chamado maturacdo de Ostwald. Em alguns casos, 0
crescimento dos poros durante a sinterizacdo do estagio final pode levar a uma
diminuicdo da densidade, uma vez que a pressao do gas nos poros maiores tende a
inibir um pouco a densificagcdo (Kang, 2004).

2.6.2.2 — SINTERIZACAO POR FASE LIQUIDA

A sinterizacao por fase liquida é aplicada em ligas e compdsitos que derretem
sobre uma gama de temperaturas, sendo geralmente os graos soélidos solaveis no
liguido (German et al., 2009). A SFL é o processo de sinterizacdo comercial
dominante, principalmente por ser uma técnica mais barata (Gupta et al., 2018). O
nivel ideal de liquido combinado com a alta solubilidade do sélido na fase liquida, bem
como a completa mistura de particulas solidas e liquidas s&o os parametros mais
importantes no processo de sinterizagao, podendo levar a diferentes caminhos de
evolucao da microestrutura (Peter & Rosso, 2017). A situacdo comum é que o liquido
molhe o solido. Nesse caso, o liquido recém-formado penetra entre os graos solidos,
dissolve as ligagOes de sinterizagao e induz o rearranjo do gréo (Wu et al., 2017). Além

disso, o liquido melhora as taxas de transporte responsaveis pelo engrossamento e
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densificacdo do grdo, por proporcionar essa solubilidade. A energia superficial
associada aos poros leva a sua aniquilacdo, enquanto a microestrutura progressiva €
engrossada e ligada para aumentar a rigidez. Para favorecer a densificacdo usam-se
aditivos/ligantes para formar uma fase liquida entre os grdos promovendo a
densificacéo e reduzindo a temperatura de processamento. A liga fundida penetra nos
intersticios entre os cristais do material para uni-los. Para isso o ligante/aditivo
utilizado dever& preencher os critérios necessarios de expansao térmica e ponto de
fusédo (German et al., 2009)

A sinterizacdo de fase liquida € comumente usada para o processamento de
uma ampla gama de ceramicas, incluindo porcelanas, isoladores, abrasivos,
refratarios, imas, capacitores ferroelétricos, carbonetos cimentados (por exemplo,
WC-Co), entre outros. Em contraste com a SFS convencional de materiais cristalinos,
em que a densificacdo ocorre através do transporte de atomos, a densificacdo em SFL
pode ocorrer através de um maior fluxo (liquido) de material, semelhante a um fluxo
viscoso de material amorfo (Bordia et al., 2017). A SFL é indicada para densificar
materiais duros que né&o podem ser fabricados usando outras abordagens de
fabricacdo. Um exemplo é o sistema WC-Co, onde a uma temperatura de 1310°C é
possivel ligar grdos de WC de tamanho micrométrico a um componente denso, como
uma broca ou inserto de corte (Cheng et al., 2016). Além dos p4s misturados, através
da SFL é possivel usar p6s de liga que derretem parcialmente para formar uma
estrutura semi-solida. Esta abordagem € usada para ferramentas de aco sinterizadas.
Em outra variante, um liquido transitorio se forma e se dissolve no sélido ao longo do
tempo, como na fabricacdo de rolamento de bronze poroso, através de pés de cobre
e estanho misturados (German et al., 2009).

A sinterizacao por fase liquida pode ser explicada basicamente de acordo com
uma sequéncia de trés estagios: (a) rearranjo e acomodacao entre as particulas, (b)
solucéo-precipitacdo e (c) coalescéncia. A Figura 16 é uma representacéo

esquematica dos estagios de sinterizacao por fase liquida.
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Figura 16 — Esquema de sinterizacao de fase liquida.
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Fonte: German et al. (2009).

2.6.2.3 — SINTERIZACAO POR PLASMA PULSADO (SPS)

A sinterizacao por plasma consiste em expor a amostra sob sinterizacdo a um
plasma inerte ou reativo. O aquecimento se da por bombardeio dos ions do plasma
sobre a superficie (Bordia et al., 2017). E uma técnica considerada emergente e
fornece vantagens significativas no processamento de materiais de alta temperatura
com baixa deformabilidade. Além disso, pode ser aplicada na producdo de amostras
a partir de uma ampla gama de pds (metais puros, ligas, ceramicas, etc). Essa técnica
proporciona altas taxas de aquecimento, ampla gama de temperatura e tempo de
sinterizacdo curto em comparacao as técnicas convencionais (Mondet et al., 2017).

A técnica de sinterizacdo por plasma foi desenvolvida pela primeira vez em
1930, mas ndo possuia uma tecnologia boa suficiente para ser comercializada. Em
1980, a técnica foi desenvolvida e varios laboratérios de pesquisa - especialmente no

Japao - comecaram a usa-la. A sinterizacdo por pulsos de corrente elétrica foi
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mencionada pela primeira vez em uma patente dos EUA publicada em 1913. A patente
visava proteger o sistema de sinterizacao assistido por pressao e corrente no vacuo.
Cerca de 50 anos depois - e cerca de 20 patentes adicionais - Kiyoshi Inoue inventou
a “sinterizagdo de faiscas”, no entanto, sua comercializagdo n&o foi um grande
sucesso. No final de 1970, antes mesmo de a Lockheed Missile e a Space Co.
comprarem partes do trabalho de Inoue, a mesma técnica foi usada para produzir
produtos com forma quase liquida, componentes muito grandes, materiais
funcionalmente graduados e compdsitos de n&do-equilibrio. Mas havia pouca
documentacédo da implementacdo bem-sucedida do processo na industria. Depois que
as patentes de Inoue expiraram no inicio dos anos 90, as empresas japonesas (em
particular a Sumitomo Coal Mining Co., Ltd.) comegaram a produzir maquinas SPS.
Posteriormente, a FCT Systeme GmbH, na Alemanha, e a Thermal Technology LLC,
Inc., nos EUA, comecaram a produzir equipamentos similares baseados em corrente
continua pulsada. Atualmente, varias empresas na China, Coréia e Japao oferecem
instalacdes FAST/SPS, e o numero de dispositivos FAST/SPS instalados globalmente
é estimado em 1750 (representando dois ter¢os da industria) (Cavaliere et al., 2019).

A SPS é geralmente equipada com uma camara de vacuo, onde uma matriz de
grafite € posicionada, e um sistema de pressao hidraulica para a aplicacao de pressao
(Figura 17). Primeiro, a mistura de p6 de metal-diamante é axialmente compactada
dentro da matriz de grafite até que a presséo desejada seja alcancada (Bordia et al.
2017).

Figura 17 — Representacdo esquematica da sinterizacao por plasma.

Presséo
. g

Eletrodo superior ==

Espacador de grafite =3

Matriz de grafite

Eletrodo inferior —>»

=

Presséo

Fonte: Bordia et al. (2017).
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Durante a sinterizacdo, 0 po pressurizado é aquecido passando por uma
corrente pulsada de alta frequéncia através da matriz de grafite e, no caso de materiais
condutores, também através do pé sinterizado (Figura 18). A transicao de pulsos de
corrente através do pd leva a formacdo de descargas de plasmal/faiscas entre

particulas de p6 adjacentes (Tillmann et al., 2010; Bgczek et al., 2018).

Figura 18 — Corrente pulsada que flui através de particulas de po.
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Fonte: Cavaliere et al., (2019).

Descarga

A presséo externa e um campo elétrico sdo aplicados simultaneamente para
aumentar a densificacdo dos compactos em poé. Dessa forma, 0os pds sdo aquecidos
tanto de fora quanto de dentro e altas densidades relativas s&o alcangadas em um
tempo muito curto, e pds nanométricos podem ser sinterizados sem um consideravel
crescimento de grdos, algo que ndo é possivel em um processo convencional de

sinterizagdo (Figura 19) (Bordia et al., 2017; Cavaliere et al., 2019).

Figura 19 — Comparacao entre os métodos SPS e de sinteriza¢do convencional.

DC Pulso

Aquecedor

v |

AP —

/ 1\

\l/

| o o

Fonte: Cavaliere et al. (2019).
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Durante o processo SPS, ocorre a vaporizacéo e as superficies das particulas
de po6 se fundem, formas constritas ou “pescogos” sdo produzidos gradualmente ao
redor da &rea de contato entre as particulas (Figura 20, 21). A transformacéo plastica
progride durante a sinterizacao, resultando em um compactado sinterizado com mais
de 99% de densidade (Cavaliere et al., 2019).

A tensdo de compressao aplicado na SPS resulta em melhor contato entre as
particulas de po6, desencadeando mecanismos de densificagdo como, por exemplo,
deformacéo plastica e deslizamento de contorno de grao (Guillon et al., 2014). Ainda
pode-se citar mecanismos envolvidos no transporte de massa e mecanismos para a
formacgao dos “pescogos”, como evaporagao, a difusdo superficial, o limite dos graos

e a difusédo de volume (Figura 20, 21) (Cavaliere et al., 2019).

Figura 20 — Mecanismo basico de formacéo do pescoco por plasma de faisca.
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Fonte: Cavaliere et al., (2019).
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Figura 21 — Mecanismos de transporte de massa que estdo envolvidos na

sinterizacao.
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Fonte: Cavaliere et al., (2019).

Durante o estagio inicial, 0 empacotamento das particulas e a formacéo de
pescocos € de 2 a 3% da densificacdo total. Durante o estagio intermediario, a maior
parte da porosidade ainda esta aberta e o compacto encolhe até que 92% da
densificacéo total seja alcancada. Deve-se notar que 0s mecanismos ativos durante
este estagio sédo a densificacdo de volume, a difusdo do limite de grdo. O isolamento
dos poros ocorre durante o Ultimo estagio. Na maioria dos casos, 0s poros isolados
sdo colocados entre trés ou mais particulas. (Cavaliere et al., 2019).

De acordo com Cavaliere et al., 2019 essa técnica pode ter algumas vantagens

e desvantagens, a saber:

a) Vantagens:

e A temperatura usada no SPS é geralmente 200-1000 °C mais baixa do que
nas técnicas convencionais de sinterizacao.

e Temperatura e tempo de espera - ocorrem em um curto periodo de tempo (5 a
25 minutos) e oferecem uma possibilidade de controle de microestrutura e
crescimento de graos.

e A existéncia de alta corrente, aléem de pressdes locais de até 300 toneladas,
leva a formacéo de conexdes - e consequentemente formacgédo de pescocos -
entre particulas dos pds. Ao aumentar a presséo, a deformacéo plastica das
particulas leva a altas densidades.

e Economicamente, o custo do SPS é cerca de 50 a 80% menor do que as

técnicas convencionais de sinterizacdo. Tais reduc¢des de custo sdo atribuidas
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a alta taxa de producdo, alta taxa de aquecimento e baixo tempo de
sinterizacao.

No SPS, o crescimento de gréaos e a formacao de poros séo retardados devido
a alta taxa de aquecimento, altas densidades relativas sdo alcangadas.

A direcao do padréo de corrente e pulso ndo afeta a interacao entre os materiais
primarios e a taxa de crescimento, respectivamente.

Controle confiavel dos pardmetros do processo de sinterizacdo e
consequentemente controle de sua microestrutura.

Existe a possibilidade de combinar métodos de sinterizacdo, como SPS-HP,
SPS-sinterizag&o por microondas, etc.

Ligantes ndo sdo necessarios.

Melhor purificacéo e ativacdo de superficies de particulas de po.

Diferentes materiais (metais, ceramicas, compdésitos) podem ser processados.
Alta eficiéncia energética.

Operacao facil.

b) Desvantagens:

Apenas formas simétricas simples podem ser preparadas.
E necessario um gerador DC pulsado de alto custo.

Densificacdo ndo uniforme para materiais em pé com diametro menor que 100

nm.

Diante da fundamentacdo apresentada, destaca-se a importancia do

desenvolvimento desta tese, a qual traz como novidades ao estado da arte o uso da

variacdo da liga Invar, que tem como principal caracteristica o baixo coeficiente de

expansao térmico, propriedade importante contra um dos principais problemas das

ferramentas diamantadas que é o desprendimento precoce do diamante, pelo fato do

diamante ter CET perto a zero; a adicdo do Nb tem o intuito de fornecer melhores

propriedades fisico-mecéanicas a liga, além de ser um produto em sua grande maioria

produzido no Brasil; a sinterizagcdo por SPS vem sendo amplamente utilizada por

diversos estudos para producdo de ligas para ferramentas diamantadas, por

apresentar resultados muito satisfatorios (Gutiérrez-Gonzalez et al., 2017; Chang et

al., 2017; Baczek et al., 2018) e foi escolhida para o presente estudo.
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3 - MATERIAIS E METODOS

3.1 - MATERIAIS UTILIZADOS

No presente trabalho foram utilizados na preparacdo dos corpos de prova, pos
de Fe, Ni e Nb descritos na Tabela 7. A metodologia proposta para execucao deste,
constitui-se em utilizar a técnica de moagem de alta energia (MAE), como rota da
metalurgia do pd, nos tempos de moagem de 1 hora, 2 horas e 30 minutos, 5, 10 e 20
horas, para obtencdo e homogeneizacdo dos compaositos, e dessa forma realizar
analises do melhor tempo. Assim, utilizando a sinterizacdo via SPS nas temperaturas
de 700, 750 e 800 °C, durante 3 minutos para uma pressdo de 35 MPa, identificar
quais destes parametros obteremos melhores resultados globais, para posteriormente

empregar a matriz na producao de ferramentas diamantadas.

Tabela 7 — Especificacdes do fabricante para os pés de Fe, Ni e Nb.

Elemento Formato Tamanho Médio de Particula Densidade Fabricante

Fe Atomizado 50 um 7,87 g/lcm3 Metalpd
Ni Atomizado 59 um 8,91 g/cm®  Metalp6
Nb HDH 45 pum 8,57 g/lcm® EEL/USP

Fonte: Autor.

A Figura 22 apresenta o fluxo experimental para o desenvolvimento deste

trabalho, em seguida é detalhada cada uma das etapas.
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Figura 22 — Fluxograma experimental utilizado neste trabalho.

Pesagem dos pés de Fe-Ni-Nb para 5 g em peso na estequiometria 49%Fe-36%Ni-
15%Nb, para os respectivos tempos de moagem:

1 hora 2.5 horas 5 horas 10 horas 20 horas

Caracterizagéo dos pds através das técnicas de Difracao de Raios-X (DRX), Microscopia
Eletrénica de Varredura (MEV) / Microanalise (EDS) e Sedigrafia (Granulometria).

ApoOs a etapa de caraterizacao, foi determinado qual o melhor tempo de moagem para
sinterizacao via SPS, nas temperaturas de 700, 750 e 800 °C, durante 3 minutos a uma
presséo de 35 MPa.

Dureza

Densifica¢éo HyY Dilatometria DRX
_ MEV,/. Nanodureza Resist. a Resnst;a
Microandlise Compresséo Abraséo

Fonte: Autor.

3.2 - PREPARACAO DAS MISTURAS

As densidades teoricas do Fe (pta), Ni (pt8) € Nb (prtc) sédo respectivamente:
7,87 glcm3, 8,91 g/cm® e 8,57g/cm?. Assim, segundo a regra das misturas para
sistemas particulados (German, 1992), o célculo da densidade tedrica (pr) para cada

matriz é:

I’T‘IA+ I’T‘IB+ mc
PT=% m mc 1
A, me e

pTA pTB pTC
onde: ma € a massa do Fe, mg é a massa do Ni e mc € a massa do Nb em gramas.
Considerando que a massa total utilizada no processo de moagem foi de 5

gramas, para cada tempo, utilizando os valores de densidade expostos acima, a

Tabela 8 a seguir, mostra a quantidade (g) de cada elemento e sua densidade tedrica.
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Tabela 8 — Quantidade de material utilizado e a densidade tedrica para a matriz

estudada.

Matriz Metélica Fe(g) Ni(g) Nb(g) Densidade Tedrica (p7) - (g/cm?)

49%Fe - 36%Ni - 15%Nb 2,45 1,80 0,75 8,32

Fonte: Autor.

3.3- MOAGEM DE ALTA ENERGIA (MAE)

A mistura foi realizada dentro de um moinho de alta energia do tipo vibratorio —
MODELO SPEX 8000. A relacao bolas (@ = 5 mm)/mistura foi de 10:1 (poder de
microforjamento), considerando que os pés (5 g) e bolas (50 g) preencheram
aproximadamente 25% da jarra, com intuito de promover uma homogeneizacao
adequada, sem o risco de qualquer tipo de contaminagdo, jA que a jarra e as
bolas séo de aco. Para inibir a oxidagéo dos poés, foi utilizado o reagente Ciclo-hexano
P.A. (CeH12).

Ao final de cada tempo de moagem quando ocorreu a troca por outra amostra
de pés, as bolas e a jarra foram lavadas com alcool etilico, para a retirada do pé
aderido em sua superficie. O procedimento de lavagem se repetiu até a completa
retirada dos pds que poderiam vir a interferir nas propor¢cées das misturas seguintes.
Os tempos de moagem foram de 1 hora, 2 horas e 30 minutos, 5, 10 e 20 horas.

Para evitar um superaquecimento do equipamento e controlar a temperatura
do processo, evitando que a temperatura interna do reservatorio fique muito elevada,
foi utilizado um cronémetro, sendo todo procedimento controlado em intervalos de 30
minutos de funcionamento, seguidos de intervalos de 10 minutos onde o moinho ficou
desligado para o resfriamento do reservatdrio. Todos estes parametros podem ser
observados em Rodrigues (2006).

Para quesito de comparacao, também foi realizada a mistura convencional para
cada composicdo, sem uso de MAE, foi realizada em misturador industrial para metais
e diamantes, fabricado pela Pyramid, durante o tempo de 20 minutos, disponivel no
LAMAV/CCT/UENF. Cabe ressaltar, que neste tipo de misturador ndo ocorre nenhum

tipo de reducéo do tamanho dos pos, apenas mistura convencional.
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3.4 — CARACTERIZACAO DOS POS PROCESSADOS

3.4.1 — MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA (MEV)

A analise morfolégica dos poés foi realizada através do Microscoépio Eletrénico
de Varredura marca Shimadzu, modelo SSX-550, no CTGAS/RN, sendo as imagens
geradas a partir de elétrons secundarios (SE) e elétrons retroespalhados (BSE). O
objetivo desta andlise consiste no acompanhamento das mudancas morfoldgicas dos

pos em diferentes tempos de moagem.

3.4.2 — MICROANALISE

Com o auxilio de um espectrometro por dispersao de energia (EDS), acoplado
ao microscopio citado no item 3.4.1, foi realizada a microanalise em linha, obtendo
informacdes sobre a presenca de fases e solugbes solidas, composi¢cdo quimica da
amostra de forma qualitativa e, a distribuicdo dos elementos quimicos presentes

através do mapeamento por raios-X caracteristicos.

3.4.3 — DIFRACAO DE RAIOS-X (DRX)

A andlise difratométrica das amostras foram efetuadas em um difratbmetro
marca Shimadzu, modelo XRD 7000, disponivel no LAMAV/CTT/UENF, utilizando
radiacdo monocromatica Cu-Ka com filtro de niquel, uma tensdo de 40 Kv e uma
corrente de 30mA. A varredura foi feita variando 26 de 20 a 120°, com passo (A8) de
0,02° e tempo de 2 segundos.

A determinacdo dos picos dos difratogramas e a identificacdo das fases
presentes foram realizadas com o auxilio do banco de dados cristalograficos do
JCPDS (Joint Committee of Powder Diffraction Standards).

Um dos objetivos dessa primeira etapa do trabalho, € escolher o melhor tempo
de moagem. A partir dessa escolha, n6s entendemos ser necessario um difratograma
mais detalhado sobre a matriz escolhida, para isso fizemos uma nova analise com 0s
seguintes parametros: varredura variando 26 de 20 a 120°, com passo (A8) de 0,02°
e tempo de 20 segundos. Nessa nova analise foi realizado a técnica de refinamento

de Rietveld afim de fazer ajustes no mesmo, obtendo assim uma melhor qualidade
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nos resultados. O método de Rietveld é uma técnica de refinamento da estrutura
cristalina através do ajuste de todo o padrao de difracdo. (Lala et al., 2016; Andrade,
2003).

A partir dos resultados da andlise de difracéo de raios-X, é possivel determinar
o tamanho médio do cristalito. Isso se justifica, pois através desta informacéo, pode-
se associar a formacdo de solucdo solida na MAE com a diminuicdo do tamanho
médio de cristalito e aumento da microdeformacéo. Para o calculo do tamanho médio
de cristalito, foi escolhido o método da largura (equacéo de Scherrer), por apresentar
uma boa aproximacéo. A Equacao 2 apresenta a equacao de Scherrer (Cullity, 1956;
Monshi et al., 2012; Kumar et al., 2017).

09xA
"~ Bxcos@

Onde:

t € o tamanho do cristalito;

B é a largura da meia altura do pico de maior intensidade, radianos;

A € o comprimento de onda do elemento que gerou a emisséo da radiagao;
0,9 é a constante de proporcionalidade (k);

B € o angulo onde ocorreu o pico de maior intensidade, em radianos.

Para o célculo das deformac¢Bes angulares da rede cristalina, foi utilizada a
férmula descrita na equacéo 3. (Nekouei et al., 2017).

E=B—Gcot9 3
4

Onde:
€ € a microdeformacao;
Bc = B é a largura da meia altura do pico de maior intensidade, em radianos;

B é o angulo onde ocorreu o pico de maior intensidade, em radianos.
3.5 — SEDIGRAFIA (ANALISE GRANULOMETRICA)
A distribuicdo do tamanho de particula e o tamanho médio de grdo dos pds

moidos de Fe-Ni-Nb, foram obtidos através de sedigrafia a laser — Modelo 920L, Cilas

— na Universidade Federal do Rio Grande do Norte (UFRN), usando agua como
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dispersante. Este equipamento mede a faixa granulométrica das particulas de uma

amostra através da difracao de raios laser.

3.6 — DETERMINACAO DA MASSA DAS MATRIZES METALICAS

Para calcular o valor da massa (m) necessaria para a fabricacdo de cada
amostra, usa-se a Equacéo 4 que relaciona o valor da densidade tedrica de cada
matriz (pr), Tabela 8, e o volume do molde de grafite de diametro de 5 mm (V). Para o
presente trabalho, foram produzidas amostras com alturas diferentes, variando de
acordo com o ensaio, para o ensaio de compressao, foram produzidas amostras de 8

mm de altura, para os demais ensaios as amostras tiveram 5 mm.

Pr== 4

A mistura dos pds metélicos foi confinada na cavidade cilindrica da matriz de
sinterizacdo via SPS, conforme descrito em detalhes na secdo 3.7. O volume de

confinamento para os pos metélicos foi:
V=AH 5

onde: A é a area da base do cilindro, TR?; H é a altura.

Resolvendo a equacao 5, temos:

5 mm de altura 8 mm de altura
V =AH V =AH
V =1R?H V = mR?H
V =3,14.2,5%5 V =3,14.2,5°.8
V = 98,125 mm?3 V =157 mm?3
V =0,098 cm?® V =0,157 cm?®

O valor da massa para a fabricagédo de cada matriz foi calculado utilizando a
Equacéo 4 e o valor obtido para o volume. Na Tabela 9 esta apresentada a quantidade

necessaria de massa para cada matriz metéalica pesquisada.
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Tabela 9 — Quantidade de massa necessaria para a fabricacdo de cada matriz.

Massa (9)
Amostra

5 mm 8 mm

49%Fe - 36%Ni - 15%Nb 0,815 1,306

Fonte: Autor.

3.7 - SINTERIZACAO POR CORRENTE PULSADA (Spark Plasma Sintering - SPS)

A técnica de sinterizacdo “Spark Plasma Sintering” consiste na passagem de
pulsos de corrente DC para o aquecimento da amostra a ser sinterizada. Neste
trabalho o equipamento de SPS utilizado é o da marca japonesa Fuji-SPS (modelo
211Lx), uma empresa pioneira nesta tecnologia.

A partir dos sistemas de controle, o processo de sinterizagéo via SPS pode ser
feito através de programacao ou manualmente. Informacfes tais como temperatura,
tensdo, corrente, pressao aplicada e vacuo sdo obtidas instantaneamente durante o
processo.

Para a realizacdo do experimento, primeiramente o po é colocado diretamente
dentro de um molde cilindrico de grafite com 5 mm de diametro interno. O molde é de
grafite por possuir excelente resisténcia mecéanica até temperaturas muito elevadas,
assim como alta condutividade térmica e elétrica. Além disso, utilizam-se folhas de
grafite nas paredes internas do molde e na superficie dos pistdes para evitar o contato
entre a amostra e 0 molde, facilitando a retirada da amostra apds a sinterizacao, além
de melhorar o contato elétrico durante o processo.

O molde contendo o po € colocado dentro da cdmara de sinterizacéo que, por
sua vez, deve ser evacuada e uma pressao inicial é aplicada, promovendo rearranjo
das particulas e melhor compactagao “a verde”. Para sinterizacbes abaixo de 300 °C
nao é necessario a utilizacdo de vacuo. Contudo, acima desta temperatura se faz
necessario para garantir a integridade do molde de grafite. Acima de 1800 °C
recomenda-se o0 uso de gas argonio. Desta forma, como todas as sinterizacdes foram
realizadas nas temperaturas de 700, 750 e 800 °C, a camara de sinterizacdo foi
evacuada ndo sendo necessaria a utilizacdo de gas de argbnio. Além disso, todas as
sinterizagcbes foram realizadas a uma pressado de 35 MPa, com uma rampa de 4

minutos até a temperatura de sinterizagdo, mantendo-se uma isoterma de 3 minutos.
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Apobs a obtencao das amostras sinterizadas via SPS, as mesmas foram limpas

para a remocao da folha de grafite que fica impregnada na superficie.
3.8 — CALCULO DA DENSIDADE

A densidade é definida simplesmente como uma razdo de massa e volume. No
entanto, de acordo com o método usado para determinar ambos os valores, a
densidade pode assumir diferentes significados.

A densidade teorica (pr) foi calculada e apresentada na sec¢do 3.2, enquanto

que a densidade aparente (pa) foi obtida utilizando a Equagéo 6.
m
Pa= v 6

Onde: m é a massa em gramas e V é o volume em cm? da amostra metalica.

As matrizes metélicas tiveram suas dimensfes medidas com o auxilio de um
micrémetro digital Mitutoyo com precisao de 0,001 mm.

Nesta definicdo de densidade se enquadram as situacdes reais, nas quais a
amostra é composta por poros, trincas, defeitos cristalinos, fases amorfas, etc. A
densidade € simplesmente a razdo entre a massa da amostra por seu volume total. O
método usado para determinar esta densidade deve considerar todos os tipos de
porosidade presentes na amostra.

A densidade relativa (pr) demonstra a diferenca entre a densidade
experimental do material sinterizado e a tedrica, ou seja, é a razdo entre a densidade
aparente (pa) da amostra e a densidade tedrica (pt) do material, conforme mostra a
Equacéo 7.

_ Py
p=Fa
P or 7

3.9 - PREPARACAO METALOGRAFICA DAS AMOSTRAS SINTERIZADAS

As amostras foram submetidas a embutimento a quente em baquelite para
facilitar o manuseio durante as etapas de lixamento e polimento. Apés o embutimento,
as amostras foram lixadas em uma politriz semiautomatica, sob fluxo constante de

agua, na sequéncia de lixas com 100, 200, 400, 600 e 1200 de granulometria,
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alternando o sentido da amostra em 90° a cada troca de lixa, 0 que promove a
eliminacao dos riscos da etapa anterior, garantindo maior planificacdo da superficie.
Ap0s a etapa de lixamento, foi realizada a limpeza ultrass6nica das amostras.
Em seguida, efetuou-se o polimento das amostras, o mesmo foi feito de forma manual
utilizando a substancia abrasiva alumina em solucéo aquosa (Al203), de granulometria

1 e 0,3 um, utilizando um pano TWI e alcool concentrado como lubrificante.

3.10 — ENSAIO DE DUREZA VICKERS (HV)

Um dos métodos para avaliacdo da resisténcia mecanica da liga. A dureza
Vickers (HV) das amostras processadas neste estudo foi determinada por ensaio em
durbmetro Shimadzu HMV-2T, disponivel no laboratério de Metalurgia Fisica no
LAMAV/CTT/UENF, com carga de 2 kgf, durante 10 segundos. Em cada amostra
foram realizadas 5 indentacdes, respeitando o espacamento da borda e o espaco de

duas diagonais e meia entre as indentagoes.

3.11 — ENSAIO DE NANODUREZA VICKERS (HV)

Os ensaios de Nanodureza Vickers, foram conduzidos no equipamento DUH-
211S (Dynamic Ultra Micro Hardness Tester) fabricado pela SHIMADZU pertencente
ao Laboratodrio de Caracterizacao do IFES. Este equipamento permite a aplicacdo de
cargas de 0,1 mN a 1960 mN com um software que registra a profundidade de
penetracdo em funcdo da carga aplicada. Utilizou-se carga de 0,050 N. Foram
realizadas mais de dez indentacdes por amostra, de modo que os resultados
apresentados correspondem a média aritmética dessas medidas.

Ensaios de nano indentacdo foram realizados com a finalidade de avaliar as
propriedades mecanicas de cada fase e microconstituinte. Ao contrario dos ensaios
de macro dureza em que se aplica uma carga fixa, na nano indentagéo se utiliza uma
carga dinamica (P) que aumenta linearmente com tempo, 0 que permite acompanhar
a penetracdo do indentador (h) durante as etapas de carregamento e
descarregamento. Dessa forma, € possivel avaliar regides ou microconstituinte
especificos da microestrutura do material.

Para todos os testes foram utilizados os seguintes parametros:

e Forca maxima de carregamento: 50 mN (2,0 gf);
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e Tempo de duracao da aplicacao da for¢a: 30 segundos;
e Tempo de permanéncia na carga maxima: 10 segundos;

e Tempo de remocao da forga (descarregamento): 30 segundos.

3.12 — ENSAIOS DE COMPRESSAO

Os ensaios de resisténcia a compressao foram realizados nas matrizes
metalicas para obter os dados de limite de escoamento (oe), € modulo eléstico (E).
Foram feitos em um equipamento universal de ensaios mecanicos Instron, modelo
5582 — 100 KN de capacidade, usando uma velocidade de 1 mm/min, disponivel no
LAMAV/CTT/UENF. Foram utilizadas para os ensaios, trés amostras para cada

temperatura de sinterizagéo.

3.13 — ENSAIO DE RESISTENCIA A ABRASAO

Os ensaios comparativos do desgaste das matrizes foram realizados num
abrasimetro modificado, modelo Aropol-E, fabricado pela Arotec, disponivel no setor
de Superduros do LAMAV/CTT/UENF.

As amostras foram acopladas ao mandril verticalmente a um disco de granito,
em suporte com fixador. Foi utilizada rotacdo de 100 RPM do disco de granito e
empregada uma carga vertical de 475 g, durante os tempos de 5, 10 e 15 minutos.
Uma vez posicionada sobre o disco de granito, a amostra foi mantida fixa em uma
linha perimetral, p = 408,2 mm, sob vazdo de agua de 0,5 I/min, preconizada por
Ferreira (2013).

O material para corte foi o granito cinza, com estrutura orientada, de
granulometria grossa, variando de 4 a 20 mm, petrograficamente classificado como
biotita monzogranito, contendo 32% de quartzo, 31% de microlina micropertitico, 24%
de plagioclasio, 11 de biotita e 2% de acessorios.

O material, acima descrito, apresenta massa especifica de 2,67 g/cm?,
absorcdo de 4gua de 0,35% e porosidade total de 0.93%. Foi, entdo, utilizado um
disco, deste granito, com 220 mm de diametro e com altura de 1,5 cm.

E importante dizer que antes do inicio do ensaio e apos cada tempo estudado,
as amostras foram pesadas em balanca digital Scaltec de precisdo de 0,001 para

medida da variacdo de massa (AM), determinar a resisténcia a abrasao (RA) e o indice
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de desgaste linear (IDL) sofrido, também sendo realizada imagem da amostra via
Microscopia de Varredura Confocal para acompanhamento da morfologia da
superficie e rugosidade. Essas informacdes sdo obtidas através das Equacdes 8, 9 e
10.
i+
AM =20 100 8

mj

Onde: AM ¢ a perda de massa (%), mi € a massa inicial e ms € a massa final.

Onde: RA ¢é a resisténcia a abrasao (%) e AM é a perda de massa (%).
AM
IDL = — (mg/m) 10

Onde:
AM = mi - my, é a perda de massa (mQ);
t € o tempo de duracéo do ensaio (min);

v € a velocidade linear (perimetro x rotacdo = m/min).
3.14 — MICROSCOPIA CONFOCAL DE VARREDURA A LASER

A microscopia confocal de varredura a laser representa um dos mais
importantes avancos da microscopia de luz, ja desenvolvida, principalmente, porque
€ uma técnica capaz de visualizar em profundidade. No microscépio confocal, todas
as estrturas fora de foco séo eliminadas na formagé&o da imagem, deixando a imagem
com melhor definicdo e profundidade do campo em relacdo a microscopia Optica
convencional.

Outra vantagem sobre a microscopia éptica convencional é a capacidade que
o confocal tem de realizar imagens em sec¢Oes Opticas para amostras com maior
espessura, possibilitando a posterior sobreposicao destas imagens para a formagao
de umaimagem em 3D (LaCTAD, 2014). As amostras utilizadas no ensaio de abraséo
foram analisadas com o intuito de observar o aspecto morfolégico da superficie e

também obter valores medios de rugosidade (Ra), para cada tempo do ensaio.
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3.15 - DILATOMETRIA

A dilatometria foi realizada em um dilatbmetro — Modelo DIL 402, NETZSCH —
no laboratério LMCME da Universidade Federal do Rio Grande do Norte (UFRN).
Estudar o coeficiente de expansao térmico da liga € importante, para entender se
houve ganho ou perda com relacdo ao CET da Invar, qual foi a contribuicdo do Nb
para este fenbmeno.

Os parametros utilizados no ensaio foram uma taxa de aquecimento de 10 °C
por minuto e uma isoterma na temperatura de 800 °C durante uma hora em atmosfera
de argbnio, com o objetivo de estudar o comportamento da liga na sua temperatura

média de trabalho, podendo até atingir esta temperatura na regido de corte.
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4 — RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 = MORFOLOGIA

A seguir serdo apresentados os resultados da morfologia dos pés para a
composicao 49%Fe-36%Ni-15%Nb, de acordo com Araujo (2018). Na Figura 23a para
o tempo de 20 min houve aglomeragdo como j& era esperado, por outro lado, no
tempo de 1h de moagem todas as particulas sofreram achatamento (Figura 23b); e
com 2 horas e 30 minutos houve quebra e deformacéo das particulas (Figura 23c);
com 5h de moagem as particulas se apresentaram achatadas e encruadas (Figura
23d); com 10h observa-se a micro soldagem das particulas (Figura 23e) e por fim com
20h de moagem ocorre o processo de quebra e micro soldagem (Figura 23f).

De forma geral, a morfologia das particulas apresentou forma irregular,
achatada e com aglomeracédo, o que é esperado devido a alta energia superficial a
qual sdo submetidas. Esse resultado reflete processos de deformacdao plastica, fratura
e microsoldagem que as particulas sofrem durante a moagem, onde muitas
nanoparticulas sdo soldadas a superficie das particulas com tamanho micron,
formando camadas microsoldadas altamente deformadas.

Foi observado um processo de microsoldagem e a formacéo de solucao sélida
extensiva de Fe-Ni-Nb no tempo de 10 horas de moagem. O nidbio em grande
guantidade (15% em massa) e sendo um elemento superplastico apresentou grandes
particulas de aglomerados, onde estas aguentam maior deformacéo e fraturam menos
(Younes et al., 2018; Chen et al., 2017; Raanaei et al., 2016; Rane et al., 2003) e

também uma tendéncia a formacao de solucéo solida.
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Figura 23 — Micrografias com 500x de aumento para composicdo 49%Fe-36%Ni-
15%Nb: (a) 20 minutos (mistura convencional), (b) 1 hora, (c) 2 horas e 30 minutos,
(d) 5 horas, (e) 10 horas e (f) 20 horas. Onde os circulos representam achatamento,
retangulos quebra e losangos microsoldagem a frio.
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Fonte: Araujo (2018)

4.2 - MAPAS DE COMPOSICAO E EDS DE LINHA

Através da Figura 24 podemos observar que com 10 horas de moagem o0s
mapas de composicao indicam uma distribuicdo uniforme entre os elementos Fe-Ni-

Nb, evidenciando assim possivel formacéo de solucdo solida extensiva.
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Figura 24 — Fotos relacionadas a MAE durante 10 horas para composicdo 49%Fe-
36%Ni-15%Nb: (a) micrografia da area utilizada para realizar o mapa de composicao
dos elementos; (b) mapa de composicédo dos elementos referentes a micrografia (a);
(c) mapa de composicdo do Fe; (d) mapa de composicdo do Ni; (e) mapa de

composicao do Nb.
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Fonte: Araujo (2018)

4.3 — ANALISE DO TAMANHO DE PARTICULA

Como mostrado na Figura 25, devido a super plasticidade do Nb e pela adi¢ao
de um teor mais elevado (15% em massa), que permite que a liga suporte uma maior
deformacéo até encruar (Oliveira, 2010). Na moagem durante 1h ha o aumento do
tamanho médio de particula, pelo processo de achatamento (Figura 23b), devido ao
aumento da capacidade de encruar e pela maior quantidade de Nb, permitindo que o
mesmo aglutine as particulas. Em 2 horas e 30 minutos foi observado fratura das
particulas como forma de diminuicdo de energia superficial (Figura 23c) e apos o
tempo de 2 horas e 30 minutos de moagem nota-se o aumento do tamanho médio de
particula devido a micro soldagem e inicio da formacg&o da solucdo solida que se da

por completa em 10h.



RESULTADOS E DISCUSSOES 61

Figura 25 — Tamanho médio de particula com os tempos de moagem para a
composicao 49%Fe36%Nil15%Nb.
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Fonte: Araujo (2018).

4.4 — ANALISE DE RAIOS-X E REFINAMENTO DE RITVELD

Os padrbes de DRX registrados para a mistura de p6s 49%Fe36%Ni15%Nb
tratadas no MAE nos diferentes tempos de moagem foram analisados para verificacdo
da formacao de solucédo sdlida. Em 20 min foi observado picos de difracdo de Fe, Ni
e Nb (Figura 26), em 1 hora h4 um alargamento dos picos indicando que houve um
refinamento dos grdos. O pequeno deslocamento dos picos de Fe para novas
posicoes angulares de Bragg, e a reducao significativa da intensidade dos picos de Ni
e Nb demonstra que houve a dissolugéo de Ni e Nb no Fe. O aumento do tempo de
moagem mostra 0 desaparecimento dos picos tanto de Ni quanto de Nb, indicando
gue esses elementos foram completamente dissolvidos no Fe, assim formando a
solucéo solida Fe-Ni-Nb (Nekouei et al., 2017; Loginov et al., 2017; Lala et al., 2016;
Younes et al., 2018; Li et al., 2018).
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Vale salientar que néo foi encontrado a ficha de padrao ICDD referente a fase
Fe-Ni-Nb, a ndo existéncia desta ficha pode ser explicada pelo ineditismo da mesma.
Para o maior tempo de moagem (20h) (Figura 26), foi possivel observar a formacéo
da fase quimicamente ordenada NisFe.

O difratograma refinado pelo método de Rietveld, onde o valor de qualidade
dos resultados do refinamento foram avaliados minimizando os fatores R de perfil
ponderado (Rwp) e os desvios padrdo de Rietveld das quantidades de parametro
estrutural X2 sao apresentados na Figura 27 (Huang et al., 2017). Nota-se a presenca
dos mesmos picos das fases cristalinas observados nos espectros de DRX, entretanto
ajustados e sem ruido, mostrando de forma mais clara a amorfizacdo com o aumento

do tempo de moagem.

Figura 26 — Difratogramas em diferentes tempos de moagem para a composi¢cao de
49%Fe36%Ni15%Nb.
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Fonte: Araujo (2018).
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Figura 27 — Difratograma com refinamento obtido pelo método de Rietveld para a
composicao de 49%Fe36%Nil5%Nb com 10h de MAE.
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Fonte: Araujo (2018).

4.5 - TAMANHO MEDIO DE CRISTALITO E MICRODEFORMACAO

O tamanho do cristalito e a microdeformacdo da rede cristalina foram
determinados a partir das Equacdes 2 e 3 (Tabela 10). Esses parametros séo
inversamente proporcionais, ou seja, quanto menor o cristalito maior a
microdeformacao. Nota-se que com o aumento do tempo de moagem houve uma
maior microdeformacéo e a diminuicdo do tamanho médio do cristalito (Figura 28),
corroborando com a diminuicdo da intensidade dos picos e o alargamento dos
mesmos, assim caracterizando o fendmeno de formacao de solucéo sélida, (Kumar et
al., 2017; Younes et al., 2018; Chen et al., 2017; Sanchez de Jésus et al., 2016).
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Tabela 10 — Tamanho médio de Cristalito (A), calculado pela equacédo de Scherrer,
em funcdo do tempo de moagem e composicdo 49%Fe36%Nil5%Nb e

microdeformacédo (%) calculada através da Equacéo 2.

Tempo Tam. Médio Cristalito (A) Microdeformacgéo (%)
20 minutos (Mist. Convencional) 248 0,402
1 hora 166,7 0,547
2 horas 30 minutos 136,1 0,729
5 horas 32,2 2,28
10 horas 32,1 2,90
20 horas 27 3,91

Fonte: Araujo, 2018.

Figura 28 — Evolucdo do tamanho médio de cristalito e a microdeformacdo com o

aumento do tempo de moagem para 49%Fe36%Ni15%Nb.

260 T v T v T v T v T

2‘0 N . s B "o
- 220 N l. /// E 3'5
5 200 - '. / .
g ] ‘ ,/‘/ - 3,0
5 160 - , -25 g

; 8 Tamanha madio da Cristallo [A)
® 140 2 L} —&~ Microdeformac.o (%} R 2
© f . N 20 S
£ 100 "-‘.-’ L15 %
2 o0 /\ 2
g “ .,' - P~ ‘.0 T
60 - /
8 .
- ‘o -~ .,./ "~ - -l e P~ 0.5
9 W —————
m al . -
1 v 1 v T v 1 1 0,0
0 5 10 15 20
Tempo de moagem (h)

Fonte: Araujo, 2018.

4.6 — ASPECTOS ESTRUTURAIS DAS AMOSTRAS SINTERIZADAS

A Figura 29 apresentam os resultados obtidos pela difracdo de raios-X da liga
49%Fe-36%Ni-15%Nb apdés 10 horas de moagem e sinterizada via SPS nas

temperaturas de 700, 750 e 800 °C. Podemos observar que para todas as
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temperaturas as amostras se mostraram semelhantes, sendo que obtivemos as
mesmas fases para determinados picos, revelando uma maior presenca das solucdes
sélidas y-(Fe, Ni), com estrutura CFC (Cacciamani et al., 2010) e NbNi (Chen & Du,
2006). Sabendo que o raio atémico dos elementos Fe e Ni sdo préximos, 0,124 e
0,125 respectivamente, possuindo assim uma pequena diferenca dimensional, é
provavel que isso possa contribuir para a formacéo de solugdes sdélidas substitucionais
destes elementos. Ja o Nb e o Ni, tem boa solubilidade entre eles a temperaturas mais
elevadas, considerando que o processo de sinterizacdo via SPS fornece grandes
valores energéticos, favorecendo assim a difusdo atdmica dos elementos.

Além destas fases, podemos observar ainda a formacao da fase Laves s-Fe2Nb
(HC) nos angulos 26 de 40 e 43° A fase e-Fe2Nb se caracteriza por ser um
intermetélico duro que contribuiu para 0 aumento da resisténcia mecéanica da matriz
ligante. Segundo o diagrama binéario de fases Fe-Nb este composto é formado para
composicdes diferentes da utilizada neste trabalho, porém a moagem de alta energia
introduz defeitos na rede cristalina dos elementos possibilitando a formacéo de sitios

ativos de nucleacao de fases fora do equilibrio.

Figura 29 — Difratogramas de raios-X da liga 49%Fe-36%Ni-15%Nb apds 10 horas de
MAE e sinterizada via SPS.
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Fonte: Autor.
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4.7 — ASPECTOS MICROESTRUTURAIS

Apébs a realizacdo da moagem de alta energia (MAE) do pé ligante 49%Fe-
36%Ni-15%Nb por 10 horas e sinterizacdo via SPS, as micrografias foram obtidas
por microscopia eletrénica de varredura (MEV), com destaque para a espectroscopia
de energia dispersiva (EDS) pontual e o quantitativo das amostras, linha e o
mapeamento de raios-X para verificar se a sinterizagdo manteve a mesma
homogeneizac¢ao da liga obtida por moagem.

As Figuras de 30 a 32 mostram as microestruturas das amostras sinterizadas
via SPS, nas temperaturas de 700, 750 e 800 °C. De uma forma geral, observa-se
dois aspectos de interesse: (1) ndo houve redugéao significativa da porosidade com a
elevacdo da temperatura; e (2) o crescimento de grao se manteve em um mesmo
patamar para as diferentes temperaturas, dessa forma néo foi possivel obter uma
densificacdo elevada para as amostras.

Como ja mencionado anteriormente na revisédo de literatura, no processo de
SPS, uma presséao externa e um campo elétrico sdo aplicados simultaneamente para
aumentar a densificacdo dos compactos em p0O, alcancando altas taxas de
densificacdo (Cavaliere et al., 2019). No entanto, cabe ressaltar que se faz necessario
uma porosidade residual na matriz metalica de uma ferramenta diamantada, visando
refrigeracao, e reducéo do atrito durante as operacgdes de corte.

A presenca da porosidade nas amostras pode ser explicada pela falta de
compressibilidade durante a sinterizacédo do po ligante, que pode ser atribuida a trés
fatores principais: (1) elevado grau de encruamento das particulas imposta pela
moagem de alta energia, reduzindo a capacidade de deformacdo do pé ligante
49%Fe-36%Ni-15%Nb durante a sinterizacdo; (2) elevado fator de forma das
particulas. Como ja mencionado no item 2.6.1, durante o processo de MAE, os pés
sdo submetidos a colisdo de alta energia, o que provoca a deformacado plastica,
soldagem a frio e fratura dos pds. Outro aspecto relevante das particulas ligantes
processadas por MAE € o fato de que ocorre reducdo do tamanho de cristalito e
aumento da microdeformacdo devido ao aumento do nivel de tensdo na rede
cristalina; e (3) a presenca de 15% peso Nb dificulta a sinterizac&o da liga obtida, uma
vez que o Nb expulso da solucdo solida provavelmente segrega nos contornos de

grao, reduzindo a sinterabilidade.
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Figura 30 — Microestrutura da liga 49%Fe-36%Ni-15%Nb apds 10 horas de MAE,
sinterizada a 700 °C. a) Aumento de 500x e b) 1500x.
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Fonte: Autor.
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Figura 31 — Microestrutura da liga 49%Fe-36%Ni-15%Nb apos 10 horas de MAE,

sinterizada a 750 °C. a) Aumento de 500x e b) 1500x.
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Figura 32 — Microestrutura da liga 49%Fe-36%Ni-15%Nb apés 10 horas de MAE,
sinterizada a 800 °C. a) Aumento de 500x e b) 1500x.
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As micrografias da amostra da liga 49%Fe-36%Ni-15%Nb sinterizada a 700 °C,
apresentada nas Figuras 33 e 34, mostra os pontos de identificacbes da analise
pontual por EDS obtida por MEV em elétrons SE com o aumento de 800x, e 0s pontos
indicados na microestrutura sao referentes as analises quantitativas de &areas
diferentes da amostra. A Tabela 11 e 12 apresenta a analise semi-quantitativa da
amostra da liga 49%Fe-36%Ni-15%Nb sinterizada a 700 °C, referente ao EDS pontual
da Figura 33 e 34, respectivamente. Observam-se o0s resultados obtidos da
microandlise, com relacdo aos elementos da liga, que existe a interdifusdo entre os
mesmos, € possivel observar que principalmente o Fe recebe os demais elementos
em sua rede cristalina, como pode ser observado pelo seu percentual atbmico nas
Tabelas 11 e 12.

A formacdao de solucéo soélida é revelada através da interposicao dos elementos
de Fe, Ni e Nb vistos nos espectros da Figura 35b obtidos para a amostra sinterizada
a 700 °C, mostrando que esses elementos coexistem na liga. Vale ressaltar que a
existéncia do Al nas andlises € devida a contaminacdo pela pasta de alumina (Al203)
utilizada no polimento das amostras, mesmo com a limpeza néo foi possivel remover
toda a contaminacdo existente nos poros, 0 mesmo acontece para as demais
amostras.

As Figuras 36 e 37 (EDS pontual), 38 (EDS linha) e as Tabelas 13 e 14, com
0s respectivos resultados, referentes a amostra sinterizadas a 750 °C e as Figuras 39
e 40 (EDS pontual), 41 (EDS linha) e as Tabelas 15 e 16, com 0s respectivos
resultados, referentes a amostra sinterizadas a 800°C, séo apresentados, para efeito
de comparacao, porém, com as mesmas observacdes apresentadas para a amostra

sinterizada a 700 °C, visto que nao houve grandes mudancas nos resultados.



RESULTADOS E DISCUSSOES 71

Figura 33 — Microestrutura da liga 49%Fe-36%Ni-15%Nb sinterizada a 700 °C, ap6s

10 horas de MAE, com a identificacdo do circulo da analise quantitativa.
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Fonte: Autor.

Tabela 11 — Andlise semi-quantitativa da regido do circulo da Figura 33.

Elemento Série norm. (wt.%) Atom. (at.%) Erro (%)

Fe K 51,49 54,46 1,4

Ni K 33,01 33,22 1,0

Nb L 13,90 8,84 0,5

Al K 1,59 3,48 0,1
Total: 100,00 100,00

Fonte: Autor.



RESULTADOS E DISCUSSOES 72

Figura 34 — Microestrutura da liga 49%Fe-36%Ni-15%Nb sinterizada a 700 °C, ap6s
10 horas de MAE, com a identificacdo do circulo da analise quantitativa.
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Fonte: Autor.

Tabela 12 — Andlise semi-quantitativa da regido do circulo da Figura 34.

Elemento Série norm. (wt.%) Atom. (at.%) Erro (%)

Fe K 56,16 60,10 1,7

Ni K 29,71 30,25 1,0

Nb L 13,77 8,86 0,5

Al K 0,36 0,79 0,0
Total: 100,00 100,00

Fonte: Autor.
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Figura 35 — Microestrutura da liga 49%Fe-36%Ni-15%Nb sinterizada a 700 °C, ap6s
10 horas de MAE; a) micrografia mostrando a area aonde aconteceu o EDS de linha,

b) micrografia mostrando os espectros dos elementos referentes ao EDS de linha.
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Figura 36 — Microestrutura da liga 49%Fe-36%Ni-15%Nb sinterizada a 750 °C, ap6s

10 horas de MAE, com a identificacdo do circulo da analise quantitativa.
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Tabela 13 — Andlise semi-quantitativa da regido do circulo da Figura 36.

Elemento Série norm. (wt.%) Atom. (at.%) Erro (%)

Fe K 52,14 54,61 1,4

Ni K 29,58 29,48 0,8

Nb L 15,41 9,70 0,5

Al K 2,87 6,21 0,1
Total: 100,00 100,00

Fonte: Autor.



RESULTADOS E DISCUSSOES

75

Figura 37 — Microestrutura da liga 49%Fe-36%Ni-15%Nb sinterizada a 750 °C, ap6s

10 horas de MAE, com a identificacdo do circulo da analise quantitativa.
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Tabela 14 — Andlise semi-quantitativa da regido do circulo da Figura 37.

Elemento Série norm. (wt.%) Atom. (at.%) Erro (%)

Fe K 52,41 56,81 1,4

Ni K 32,00 33,00 0,9

Nb L 15,57 10,14 0,5

Al K 0,02 0,05 0,0
Total: 100,00 100,00

Fonte: Autor.
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Figura 38 — Microestrutura da liga 49%Fe-36%Ni-15%Nb sinterizada a 750 °C, ap6s
10 horas de MAE; a) micrografia mostrando a area aonde aconteceu o EDS de linha,

b) micrografia mostrando os espectros dos elementos referentes ao EDS de linha.
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Figura 39 — Microestrutura da liga 49%Fe-36%Ni-15%Nb sinterizada a 800 °C, ap6s

10 horas de MAE, com a identificacdo do circulo da analise quantitativa.
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Fonte: Autor.

Tabela 15 — Andlise semi-quantitativa da regido do circulo da Figura 39.

Elemento Série norm. (wt.%) Atom. (at.%) Erro (%)

Fe K 53,90 57,83 15

Ni K 29,36 29,97 0,8

Nb L 15,84 10,22 0,5

Al K 0,89 1,98 0,1
Total: 100,00 100,00

Fonte: Autor.
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Figura 40 — Microestrutura da liga 49%Fe-36%Ni-15%Nb sinterizada a 800 °C, ap6s

10 horas de MAE, com a identificacdo do circulo da analise quantitativa.
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Fonte: Autor.

Tabela 16 — Andlise semi-quantitativa da regido do circulo da Figura 40.

Elemento Série norm. (wt.%) Atom. (at.%) Erro (%)

Fe K 53,86 56,14 1,6

Ni K 31,58 31,32 1,0

Nb L 12,31 7,71 0,5

Al K 2,24 4,83 0,1
Total: 100,00 100,00

Fonte: Autor.
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Figura 41 — Microestrutura da liga 49%Fe-36%Ni-15%Nb sinterizada a 800 °C, ap6s

10 horas de MAE; a) micrografia mostrando a area aonde aconteceu o EDS de linha,

b) micrografia mostrando os espectros dos elementos referentes ao EDS de linha.
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Fonte: Autor.

Afim de estudar a homogeneidade e a interdifusdo dos elementos, foram
realizados no MEV os mapas de composi¢cdo das amostras sinterizadas. Sendo
apresentados nas Figuras 42, 43 e 44 para as temperaturas de 700, 750 e 800 °C,
respectivamente.
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Figura 42 — Mapa dos elementos da liga 49%Fe-36%Ni-15%Nb sinterizada a 700 °C,
apos 10 horas de MAE; a) micrografia da area aonde foi realizado o mapa de

composicao, b) mapa de composicao do Fe, c) mapa de composi¢cédo do Ni, d) mapa

de composicdo do Nb e e) mapa de composicao do Al.
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Figura 43 — Mapa dos elementos da liga 49%Fe-36%Ni-15%Nb sinterizada a 750 °C,
apos 10 horas de MAE; a) micrografia da area aonde foi realizado o mapa de
composicao, b) mapa de composi¢cao do Fe, c) mapa de composi¢cdo do Ni, d) mapa
de composicdo do Nb e e) mapa de composicao do Al.
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Figura 44 — Mapa dos elementos da liga 49%Fe-36%Ni-15%Nb sinterizada a 800 °C,
apos 10 horas de MAE; a) micrografia da area aonde foi realizado o mapa de
composicao, b) mapa de composi¢cao do Fe, c) mapa de composi¢cdo do Ni, d) mapa
de composicdo do Nb e e) mapa de composicao do Al.
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A anélise quimica, mapeamento por EDS revelou uma completa disperséo dos
elementos na area analisada. E possivel identificar que os elementos Fe, Ni e Nb
ocupam 0s mesmos espacos da area observada, como quesito de comparacao, o Al
por ser uma contaminacdo do polimento esta restrito aos poros, dessa forma, é
possivel dizer que os elementos da liga apresentaram uma distribuicdo bastante

homogénea, reforcando a ideia de uma tendéncia de formacéo de solucao sélida.

4.8 — DENSIFICACAO E DUREZA DAS AMOSTRAS SINTERIZADAS

O estudo realizado por Junior (2018), membro do GEMa, serviu como ponto de
partida para o desenvolvimento desta pesquisa, com a intencdo de avaliar a
interferéncia do Nb nas propriedades fisicas e mecanicas da liga Invar (Fe-36%Ni).
Como quesito de comparacdo abordaremos o0s resultados obtidos por ele para
observar se a introducédo do Nb a liga é satisfatoria.

A Tabela 17 mostra as densidades obtidas para as ligas processadas por Junior
(2018) apos 10 horas de moagem e sinterizadas por prensagem a quente, além das
ligas comercias 61%Fe-21%Cu-13%Co0-3%Sn-2%P (DIABASE-V21/P¢6 pré-ligado) e
70%Fe-20%Cu-10%Co (COBALITE 601/P6 pré-ligado), comparadas a liga 49%Fe-
36%Ni-15%Nb apds 10 horas de moagem e sinterizada via SPS para as mesmas

temperaturas.

Tabela 17 — Densidade das matrizes processadas por Junior (2018) através de

prensagem a quente e as sinterizadas por este trabalho via SPS.

Dureza
. 3 3 0
l\_/leto<_jo d? Amostras — (g,/(?m ) Pa(g/cm’) pR(@ Vickers Ref.
Sinterizagéo Teorica Aparente  Relativa (HV)
700 °C 5,617 67,51 207
SPS 750 °C 8,32 5,928 71,25 180 Esta tese
800 °C 6,180 74,27 172
700 °C 7,06 82,84 234 .
Junior
750 °C 8,21 7,37 89,84 297 (2018)
800 °C 7,60 92,63 347
Prensagem Janior
a quente DIABASE-V21 8,01 7,86 98,12 236 (2018)
Junior
COBALITE 601 8,16 7,45 91,25 231 (2018)

Fonte: Autor.
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A partir dos resultados apresentados na Tabela 17, notou-se uma variacao
crescente (em torno de 7%) na densificacdo das amostras em funcdo do aumento da
temperatura de sinterizacdo. Tal comportamento pode ser explicado por ocorrer uma
maior energia fornecida ao se elevar a temperatura de sinterizacdo, favorecendo a
difusdo atbmica e resultando em maior coalescimento das particulas e
consequentemente amostras mais densificadas (Azadehranjbar et al., 2011).

Sendo assim, a temperatura apresenta uma relagcdo linear com o grau de
densificagdo, como pode ser observado na Figura 45. Isto pode ser explicado pelos
mecanismos de difusédo, que € um mecanismo termicamente ativado, e exerce grande

influéncia sobre a densificacdo durante todo o processo (Batista et al., 2016).

Figura 45 — Gréfico das densidades obtidas para a liga 49%Fe-36%Ni-15%Nb apo6s
10 horas de moagem e sinterizada via SPS para as temperaturas de 700, 750 e 800
°C.
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Fonte: Autor.

Com relagéo as densidades obtidas por Junior (2018) em comparag¢do com as
observadas por este estudo, € possivel afirmar que a matriz estudada, obteve de 15
a 18% menos de densificacdo nas amostras. I1sso pode ser explicado pelo método de
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sinterizacdo, nas amostras sinterizadas via SPS, para maiores temperaturas,
acontece a segregacdo do Nb da solucdo solida podendo resultar em maiores
quantidades de poros.

Para as durezas obtidas em ambos os estudos o comportamento ndo é o
mesmo da densificacdo, enquanto que para Junior (2018) a dureza aumenta a medida

gue a temperatura € maior, para o presente estudo a dureza diminui, como pode ser
observado na Tabela 17 e na Figura 46.

Figura 46 — Grafico da Dureza (HV) da liga 49%Fe-36%Ni-15%Nb apos 10 horas de
moagem versus as temperaturas de sinterizacéo via SPS.
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Fonte: Autor.

Esse comportamento pode ser explicado porqgue com o0 aumento da
temperatura na sinterizacao via SPS, o Nb tende a segregar da solugéo sélida formada
com os elementos Fe e Ni, dessa forma, o Nb sendo um refinador de grédo e

endurecedor de ligas, a ndo presenca dele na solucdo sélida torna a liga mais ductil.
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4.9 — NANODUREZA VICKERS (HV)

Na Tabela 18 é possivel observar os valores de Nanodureza Vickers e do
Mddulo E para as ligas estudadas por Junior (2018) e da liga 49%Fe-36%Ni-15%Nb
deste estudo.

Foi obserado que as amostras estudadas por Junior (2018), apresentam ganho
de dureza e do Mdédulo Elastico, simultaneamente com aumento de temperatura de
sinterizacédo, isso esté ligado ao fato da reducgéo na porosidade das amostras.

E importante destacar que as ligas que passaram por processo de moagem,
para todas as temperaturas, possuem dureza maior que as ligas comerciais, ficando
claro que a moagem melhora as propriedades da matriz.

Para as ligas desenvolvidas neste estudo as médias obtidas para Nanodureza
(HV) e Modulo E (GPa) foram 273 e 29 para 700 °C, 236 e 88 para 750 °C, 241 e 101
para 800 °C. Dessa forma € possivel concluir que como aconteceu para a Dureza
Vickers, também ocorreu para a Nanodureza Vickers, o aumento da temperatura na
sinterizacdo via SPS, expulsou o Nb da solucao sélida formada com os elementos Fe

e Ni, diminuindo o percentual de solucao sélida da liga tornando-a mais ductil.

Tabela 18 — Nanodureza Vickers e modulo de elasticidade das matrizes processadas
por Junior (2018) através de prensagem a quente e as sinterizadas por este trabalho

via SPS.
Método de

. . Amostras Nanodureza (HV) Médulo E (GPa) Ref.
Sinterizacao
Regido Regido Regido Regido
Clara Escura Clara Escura
700 °C 468 79 49 10
SPS 750 °C 324 60 105 53 Esta tese
800 °C 395 88 127 77
700 °C 216 122 .
750 °C 224 125 J2u(;1 igr
800 °C 235 142 ( )
Prensagem a Junior
DIABASE-V21 167 190 142 263
quente (2018)
Junior
COBALITE 601 141 133
(2018)

Fonte: Autor.
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4.10 — ENSAIO DE COMPRESSAO

De acordo com a Tabela 19, percebe-se que as amostras Fe-36%Ni
sinterizadas por Junior (2018), h4& um aumento nos moédulos de elasticidade (E)
acompanhado pelo aumento na tensdo limite de escoamento (oe) em funcdo do
aumento da temperatura, ou seja, observa-se claramente um ganho de rigidez com a
elevagdo da temperatura de sinterizacao praticada.

J& para o presente estudo o que se pode observar é uma continuidade no que
vem sendo analisado com relacao as propriedades mecanicas da liga 49%Fe-36%Ni-
15%Nb, com o aumento da temperatura ha uma perda das mesmas. Como a
sinterizacdo via SPS é capaz de atingir altas taxas de calor a baixas temperaturas, as
altas temperaturas acabam sendo prejudiciais para a liga, causando a expulsdo do Nb
e consequentemente a perda de solucéo sdlida, uma das principais responsaveis pela
dureza do material.

Mas ainda assim foi possivel observar que a liga 49%Fe-36%Ni-15%Nb obteve
melhores resultados de tensédo de escoamento e modulo de elasticidade em relagcéo

as ligas estudadas por Junior (2018), na sua melhor temperatura de trabalho.

Tabela 19 — Propriedades mecanicas das matrizes processadas por Junior (2018)
através de prensagem a quente e as sinterizadas por este estudo via SPS.

Método de Sinterizacao Amostras oe (MPa) E (GPa) Ref.
700 °C 1025 188
SPS 750 °C 300 44 Esta tese

800 °C 253 48
700 °C 690 98

750 °C 700 128  Junior (2018)
Prensagem a quente 800 °C 770 150

DIABASE-V21 510 93 Junior (2018)

COBALITE 601 493 91 Junior (2018)

Fonte: Autor.

Segundo estudo realizado por Junior (2018), as amostras de Fe-36%Ni obtidas
por MAE, apresentam propriedades mecanicas mais elevadas que a demais amostras

comerciais produzidas. Isso pode ser atribuido a fase austenitica formada durante o
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processo de moagem, e mantida ap0s a sinterizacdo por prensagem a quente. Como
ja informado anteriormente, a fase y-FeNi (austenita-CFC) apresenta propriedade
mecanica mais elevada que a fase ferritica, importante para o comportamento do
material. Vale ressaltar que a fase y-FeNi € majoritaria no sistema Fe-Ni-Nb, como
pode ser observado pelo ensaio de difracéo de raios-X.

Na solucéo solida substitucional os atomos de soluto impdem deformacgdes na
rede, que podem ser de tragdo ou compressao, dependendo do tamanho do raio
atdmico. As discordancias passando em tais regides requerem trabalho adicional para
continuar se movendo, assim, a tensdo de escoamento do metal aumenta. O aumento
de resisténcia mecanica ocorre devido a restricdo do movimento das discordancias
gerado pelas interacdes entre o campo de deformacdo gerado pelo soluto e as
discordancias (Reed-Hill, 1982; Arthuso, 2013).

O fato da diminuicdo do tamanho de particula nas amostras submetidas a MAE
por 10h também pode ter contribuido para o aumento das propriedades mecéanicas
apresentadas por essas, expostas na Tabela 19. Segundo Vinogradov et al., (2003),
uma das formas de melhor estudar as ligas do sistema Fe-Ni, € produzi-las na forma
de particulas ultrafinas, pois estas podem apresentar propriedades muito diferentes
dos tamanhos de grdos convencionais. De acordo com os principios de Metalurgia
Mecanica escritos por Dieter (1988), os contornos de gréos atuam com uma barreira
ao movimento das discordancias. Como cada grédo possui uma orientacédo
cristalografica especifica; diferentes orientacdes cristalograficas dificultam a
passagem da discordancia de um gréo para o outro adjacente. Materiais com fina
granulacdo possuem a resisténcia mecanica maior do que os de granulagao grosseira;
visto que nos de granulacdo mais fina hd mais contornos de gréos para dificultar o
movimento das discordancias.

Segundo De Chalus (1994), a matriz metélica deve conter boas propriedades
mecanicas para uma Otima produtividade e eficiéncia de corte, pois durante a
operacéao de corte, os diamantes estdo sujeitos a tensdes pelo contato direto com o
material de corte. Essas tensdes sao transmitidas diretamente a matriz, sendo o seu
comportamento mecanico muito importante. Uma boa adesdo entre a matriz e o
diamante é encontrada quando ndo ha deformacéao da matriz, ou somente deformacéo
reversivel (elastica), permitindo que a matriz retorne a sua forma inicial quando a

tensdo cessa. Por outro lado, se essa deformacdo ndo é reversivel (deformacéo
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plastica), com a constante movimentac&o do diamante devido as tensdes geradas, vai
haver formacéo de “gap” entre a matriz e o diamante por fadiga da matriz.

Segundo Batista (2016) uma vez que a tenséo de escoamento esta relacionada
com a dureza da matriz metélica, esta pode estar indiretamente relacionada a
retencao para friccdo (adesao) dos cristais de diamante na matriz metalica.

As amostras produzidas por Junior (2018) através da MAE e prensadas a
quente apresentam maiores valores de modulo de elasticidade e tensdo de
escoamento, que a DIABASE-V21 e COBALITE 601 em todas as temperaturas de
sinterizacdo utilizadas, ja as amostras produzidas pelo presente trabalho, tem na sua
melhor temperatura de sinterizacao estudada, os melhores valores gerais de tensao
de escoamento e modulo de elasticidade. Assim, essa rota de producédo dos pés e
posterior sinterizacdo € adequada para producao das ligas INVAR-36 e a liga 49%Fe-
36%Ni-15%Nb para aplica-las substituindo as ligas comerciais citadas em casos na

qgual se requer maior resisténcia do material.

4.11 — ENSAIO DE DILATOMETRIA

O ensaio de dilatometria nos fornece informacfes importantes para um dos
principais objetivos do presente estudo — evitar o desprendimento precoce do
diamante — com ele é possivel analisar a variacao do coeficiente de expansao térmico
(CET) das amostras sinterizadas com relacdo a temperatura. As ferramentas
diamantadas de corte geralmente trabalham na faixa de temperatura entre 300 a 800
°C, diante disso a temperatura maxima do ensaio foi de 800 °C aonde foi aplicada uma
isoterma e ndo houve alteragdes relevantes ao CET.

As Figuras 47, 48 e 49 mostram os gréaficos gerados a partir das informacdes
fornecidas pelo ensaio, € possivel observar que antes da temperatura de 300 °C o
CET das ligas 49%Fe-36%Ni-15%Nb sinterizadas a 700, 750 e 800 °C,
respectivamente, sdo muito baixos, mas a partir que a temperatura aumenta os CETs
tem um aumento consideravel para todas as temperaturas. Como comparacéao, a

Tabela 20 mostra os CETs da liga Invar (Fe-36%Ni) (Tabela 4) e das ligas estudadas.
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Tabela 20 — Comparativo do CET da liga Invar (Fe-36%Ni) e da liga 49%Fe-36%Ni-

15%Nb.
Liga 300 °C (x10%K1) 800 °C (x10°K™1)
700 °C 1,89 14,01
750 °C 2,97 14,42
800 °C 0,02 10,78
Invar (Fe-36%Ni) 4,92 13,45

Fonte: Autor.

Analisando os dados da Tabela 20, podemos observar que a adicdo do Nb a

liga Invar (Fe-36%Ni) na proporcdo de 15%, para menores temperaturas de ensaio

obtivemos melhores valores para a liga estudada em todas temperaturas, para

maiores temperaturas de ensaio as amostras sinterizadas a 700 e 750 °C tiveram

valores um pouco mais alto ao da Invar, mas a sinterizada a 800 °C teve significativo

decréscimo tanto para baixa e altas temperaturas, dessa forma é possivel dizer que a

adicdo de Nb na proporcao de 15% trouxe melhorias ao CET da liga Invar que ja era

considerado excelente.

Figura 47 — Grafico mostrando a variacdo do coeficiente de expansao térmico da

amostra 49%Fe-36%Ni-15%Nb, apds 10 horas de moagem e sinterizada a 700 °C via

SPS.
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Figura 48 — Grafico mostrando a variacdo do coeficiente de expansao térmico da

amostra 49%Fe-36%Ni-15%Nb, apos 10 horas de moagem e sinterizada a 750 °C via

SPS.
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Figura 49 — Gréafico mostrando a variacdo do coeficiente de expansao térmico da
amostra 49%Fe-36%Ni-15%Nb, apos 10 horas de moagem e sinterizada a 800 °C via

SPS.
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4.12 — ENSAIO DE ABRASAO

As amostras sinterizadas foram ensaiadas a fim de verificar o desgaste por
abrasao, para os tempos de 5, 10 e 15 minutos, sendo os resultados confrontados
com as pérolas processadas por Junior (2018). Neste ensaio as amostras foram
fixadas de tal forma que o topo da amostra fica em contato com a superficie de um
disco de granito fixado em abrasimetro especial modificado, conforme detalhado no
item 3.13.

A Tabela 21 apresenta os valores de indice de desgaste linear (IDL),
Resisténcia a abraséao (RA) e a Rugosidade média (Ra) apos cada tempo de ensaio,
obtidos neste estudo para as amostras sinterizadas via SPS, nas temperaturas de
700, 750 e 800 °C, para quesito de comparacao, as Tabelas 22 e 23 mostra 0s
resultados processados por Junior (2018) para a Resisténcia a abrasdo e o indice de
desgaste linear, respectivamente.

E preciso considerar que o estudo de abras&o feito por Junior (2018) utilizou
diamantes em suas pérolas e ndo apenas matriz metalica, dessa forma, é esperado
gue seus valores estejam acima dos analisados por este trabalho, ja que pode
acontecer o desprendimento do diamante da sua matriz, levando assim a uma perda
de massa que nao foi ocasionada pelo desgaste do material.

Como pode ser observado no item 3.13, estes parametros sdo diretamente
ligados a variacdo de massa das amostras, dessa forma nds consideramos a massa
antes do ensaio e a cada tempo ensaiado nds pesamos novamente para obter a
massa final e calcular os resultados. Diante dessas observacgdes, vamos comparar se

h& alguma semelhanca no comportamento dos materiais.

Tabela 21 — indice de desgaste linear (IDL), Resisténia a Abraséo (RA) e Rugosidade

média (Ra) das amostras estudadas.

Tempo IDL (mg/m) RA (%) Ra (um)
700°C 750°C 800°C 700°C 750°C 800°C 700°C 750°C 800°C
5 0,01951 0,00488 0,02439 1,9612 6,1050 3,4066 0,157 0,238 0,383
10 0,01341 0,00488 0,01707 1,5296 4,2283 3,3361 0,118 0,062 0,066
15 0,00894 0,00407 0,01382 1,5275 25775 1,7166 0,126 0,107 0,083

Fonte: Autor.
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Tabela 22 - Resisténcia a Abraséo (RA) das pérolas diamantadas.

Resisténcia a Abrasdo das Pérolas Diamantadas (%)

Tempo (min) Fe36Ni Cobalite , )
. _ Fe36Ni Cobalite
TiC TiC

2 18,008%0.583 13,194%0.0.831 11,518%0.252 7,142%0613
13,64210'812 8’15510,577 7,48710,686 5’99910,248
8 8,337%0.151 7,009+0.183 6,327%0.072 4,591%0.083
16 7,1460254 4,672%0350 4,883+0.154 3,082+0.175

RA 47,132 30,031 30,214 21,713

Acumulativo

Fonte: Junior (2018).

Analisando os valores de RA apresentados nas Tabelas 21 e 22, observa-se
um comportamento semelhante para ambos os estudos, a medida que o tempo de
ensaio aumenta o valor de RA diminui, isso é esperado pela maior perda de massa
das amostras. Avaliando os valores obtidos para as amostras ensaiadas por este
estudo, apresentados na Tabela 21, € possivel ver melhores resultados para a
amostra sinterizada a 750 °C, a variacdo de perda de massa dela € menor em
comparacao as outras temperaturas, como pode ser observado pelo gréfico na Figura
51, isso pode-se explicar pela ocorréncia de uma parte do Nb ser expulso das

solucBes solidas formadas no processo de moagem, segregando nos contornos de

graos tornando a liga mais ductil e ndo havendo grande perda de dureza.
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Figura 50 — Gréfico da Resisténcia a Abrasdo (RA) x Tempo para as amostras

estudadas.
—m—700°C
- e 750°C
sl e A 800°C
o
<
© 4
© A A
e 3-
g -
w
()]
o - e
T A
J I | [ |
1 | 1 |
5 10 15

Fonte: Autor.
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Tabela 23 - Intensidade do Desgaste Linear (IDL) das pérolas diamantadas.

Intensidade do desgaste linear (mg/m)

Tempo (min) Fe36Ni Cobalite , )
. , Fe36Ni Cobalite
TiC TiC

2 0,230%0.022 0,402%0.0.040 0,356%0:252 0,576%0613
0115110,015 0’25110,025 0127410,686 0’34310,248
8 0,123%0.012 0,146%0.014 0,162%0.072 0,224%0.083
16 0107210,007 0’11010,010 0110510,154 0, 1300175

RA 0576 0,909 0,897 1,273

Acumulativo

Fonte: Junior (2018).
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Comparando as Tabelas 21 e 23 para analisarmos os resultados de IDL,

conseguimos avaliar que os dois estudos tiveram resultados semelhantes com relacao

ao comportamento das amostras, como era esperado a medida que o tempo de ensaio

aumenta o IDL diminuiu (vide Figura 50).

Figura 51 — Gréfico do indice de desgaste linear (IDL) x Tempo para as amostras

estudadas.
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Fonte: Autor.

Tempo de Ensaio (minutos)

E possivel que isso aconteca pela menor perda de massa entre os ensaios, fato

este que ocorre possivelmente por um principio de “polimento” na superficie das

amostras, como € possivel observar pela diminuicdo dos valores de rugosidade

descritos na Tabela 21 e apresentado na Figura 52, e as micrografias obtidas apos

cada tempo de ensaio (Figuras 53, 54 e 55), aonde foram feitas mais de 5 medidas

de rugosidade.
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Figura 52 — Grafico da Rugosidade média (Ra) x Tempo para as amostras estudadas.
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Fonte: Autor.

Figura 53 — Imagens da rugosidade pra amostra sinterizada a 700 °C, onde, a) é ap0s

5 minutos de ensaio, b) 10 e ¢) 15 minutos.
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Figura 54 — Imagens da rugosidade pra amostra sinterizada a 750 °C, onde, a) é ap6s
5 minutos de ensaio, b) 10 e ¢) 15 minutos.
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Fonte: Autor.

Figura 55 — Imagens da rugosidade pra amostra sinterizada a 800 °C, onde, a) € ap6s
5 minutos de ensaio, b) 10 e c¢) 15 minutos.
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Fonte: Autor.
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5 — CONCLUSOES

1)

2)

3)

4)

5)

6)

7)

8)

9)

Diante dos objetivos propostos ao iniciar este estudo, pode-se concluir:

A moagem de alta energia (MAE) foi eficaz na homogeinazacéo dos elementos
Fe-Ni-Nb, na reducédo das particulas e na formacdo de solucdo sdlida para
maiores tempos de moagem.

Através da caracterizagcdo dos poés pelas técnicas de MEV e EDS observamos
uma satisfatéria homogeneizacéo dos pés obtidos pela MAE.

Utilizando a técnica de Sedigrafia analisamos a interferéncia dos tempos de
moagem no tamanho dos pés e observamos que no geral a medida que o
tempo de moagem aumenta ha uma diminuicdo no tamanho dos pés.

Os difratogramas confirmaram a existéncia da solucdo sélida extensiva dos
elementos; e que com o0 aumento da moagem o tamanho médio dos cristalitos
diminui enquanto a microdeformagdo aumenta.

A densificagao (67%, 71%, 74% para as temperaturas de 700, 750 e 800 °C,
respectivamente) das amostras sinterizadas aumentou junto com a
temperatura; ja as durezas (207, 180, 172) e nanodurezas (273, 236, 241) ndo
tiveram o mesmo comportamento, houve perda de dureza e nanodureza a
medida que a temperatura aumentou, 0 que pode ter sido ocasionado pela
expulsdo do Nb e a diminuicdo da solu¢éo sélida.

Analisando a microsestrutura da liga sinterizada, pode-se observar grande
quantidade de poros, independente da temperatura, mas a sinterizacao
manteve a homogeneidade dos p6s na amostra.

O ensaio de difracdo de raios-X identificou a solucéo sélida y-(Fe, Ni) e a fase
Laves e-Fe2Nb, se caracteriza por ser um intermetélico duro que contribuiu para
0 aumento da resisténcia mecéanica da matriz ligante.

No ensaio de compressdo a amostra sinterizada a 700 °C obteve excelente
valores de tensdo de escoamento (1025 MPa) e médulo E (188 GPa) com
relacdo as amostras em comparacao, se mostrando apta ao uso como matriz
ligante para ferramentas diamantadas que requerem maior resisténcia do
material.

O coeficiente de expansdo térmico se mostrou muito importante, inclusive

sendo menor do que ao Invar (Fe-36%Ni) em varias faixas de temperaturas,
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com grande relevancia para a amostra sinterizada na temperatura de 800 °C,
aonde obteve CET de 10,78 x10°K™! para a temperatura de ensaio de 800 °C.
10) No ensaio de abraséo foi possivel observar que uma liga mais ductil mas com
boas propriedades de dureza obteve os melhores resultados, foi o caso da
amostra sinterizada a 750 °C, aonde ela obteve uma maior resisténcia a

abrasdo e um menor indice de desgaste linerar.
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