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RESUMO

Esta pesquisa foi realizada na area de metalurgia do pd, utilizando-se como
base para pesquisas aco com niobio e adicdo de grafite. Essa liga vem sendo
estudada para realizar a substituicdo do cobalto em aplicacdes com metal duro.
Nesse estudo, foram utilizadas 4 concentracbes diferentes de nidbio em po6
(5%, 10%, 15% e 20%) e uma adicdo de 0,3% de grafite misturados ao aco,
também em po, por moagem SPEX durante 1 hora e compactadas a 600 MPa
em matriz cilindrica. As amostras foram submetidas a sinterizacdo na
temperatura de 1300°C ap6s checagem em dilatbmetro quanto a viabilidade
desse processo com esses parametros. Como resultado, ficou apontado que o
aumento da concentracdo de nidbio favoreceu a densificacdo das amostras e o
aumento de dureza, contribuido também pela adicdo do grafite e posterio

formacéo de carbetos.

Palavras-chave: Metal Duro. Metalurgia do P6. Ligante. Niobio. Moagem SPEX.



ABSTRACT
This research was carried out in the area of powder metallurgy, using as base
to obtain the steel and niobium binder. This alloy has been studied to perform
cobalt replacement in hard metal applications. In this study, 4 different
concentrations of niobium powder (5%, 10%, 15% and 20%) and 0.3% of
graphite were mixed with steel, also powdered, by SPEX milling for 1 hour and
compacted at 600 MPa in cylindrical matrix. The samples were submitted to
sintering at 1300°C after dilatometer checking for the viability of this process
with these parameters. As a result, it was pointed out that the increase of
niobium concentration favored the densification of the samples and the
hardness increase, also contributed by the grafite addition and later carbide

formation.

Keywords: Hard metal. Powder Metallurgy. Binder. Niobium. SPEX Mill.
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1. INTRODUCAO

Metais duros sao utilizados em diversas aplicagbes, como em
ferramentas de corte, brocas para perfuracdo e pecas para realizacao de
desgastes. Ha quase cem anos, pesquisas da época mostraram que um
composto de Carbeto de Tungsténio (WC) com uma fase de ligante metalico
pode ser produzido utilizando a metalurgia do p6 como alternativa, combinando
para os chamados metais duros uma alta dureza e alta resisténcia (TOLLER,
2017). A partir da obtencédo de carbetos de metais refratarios, que possuem
temperatura de fusdo acima de 2000°C, o metal duro € considerado como um
compaosito de matriz metalica composto por fase dura, os carbetos, e uma fase
dactil, o ligante, conferindo a tenacidade adequada ao material. Mesmo em
poucas concentracdes, a adicdo do ligante pode acarretar em mudancas
significativas nas propriedades mecanicas. (TORRES, 2009).

Dentre os materiais disponiveis que foram testados na época, o Cobalto
apresentou as melhores propriedades desejadas como ligante em metais duros
e posteriormente predominou o mercado. Desde entdo, os metais com alta
dureza foram aprimorados aproveitando pesquisas desenvolvidas sobre a
utilizacdo do cobalto como ligante, que tem boa importancia no mercado para
esse tipo de aplicacdo (TOLLER, 2017; MACHADO, 2019).

Entretanto, a utilizacdo do cobalto foi ultimamente associada a riscos de
salde presentes em sua composi¢cdo. Em 2013, foi comprovado que o p6 de
cobalto é cancerigeno quando inalado (NTP, 2013). Essa confirmag¢do abriu
espaco para o desenvolvimento de novas pesquisas buscarem outros ligantes
alternativos aos metais duros, como ferro, niquel e nidbio ou até mesmo uma
combinacdo entre eles. Mesmo a tamanha preocupacéo, a industria depende
bastante do desempenho do cobalto e ndo pode simplesmente remové-lo em
substituicdo de outro metal ou uma liga com desempenho menor.

As contribuicbes tecnoldgicas e cientificas do presente Trabalho de
Conclusédo de Curso consistem em produzir e analisar as propriedades
mecanicas de um ligante obtido por metalurgia do p6 utilizando como matéria-
prima pos de aco inoxidavel ferritico, nidbio e grafite, através da influéncia do

parametro de composicao da liga.
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2. OBJETIVOS DA PESQUISA

2.1 OBJETIVO GERAL

Este Trabalho de Conclusdo de Curso tem como objetivo estudar as
propriedades de um ligante de Aco, Niobio e Grafite, utilizando a metalurgia do

po como rota de fabricacdo, com o intuito de aplicacées em metais duros.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

- Observar o comportamento e a morfologia da mistura dos pés apos
moagem de alta energia;

- Analisar, por ensaio de dilatometria, o0 comportamento da liga de
acordo com sua composicao;

- Avaliar a influéncia da composicdo do ligante na densidade antes e
depois da sinterizacéo;

- Analisar densificagdo, porosidade e formacdo de carbetos na
microestrutura das amostras sinterizadas.

- Estudar, através de Ensaio de Dureza, a resisténcia adquiridas pelas

pecas de acordo com a concentracdo de nidbio utilizada na obtencéao.
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3. REVISAO BIBLIOGRAFICA
3.1 METAL DURO

Os metais duros, também chamados de carbonetos cimentados, para
para aplicagcbes com torneamento de acos sao tradicionalmente fabricados com
carboneto de tungsténio (WC) como fase dura e cobalto metalico (Co) como
fase ligante. O carboneto de tungsténio fornece dureza e resisténcia ao
desgaste abrasivo, e 0 cobalto fornece ao material tenacidade suficiente para
ser util no corte de metal (TOLLER, 2017).

3.1.1 Obtencéo de metal duro

A producdo dos metais duros é feita através da metalurgia do po,
tornando possivel a obtencdo de pecas em um processo que se inicia pela
mistura dos pOs necessarios para a peca desejada — isso inclui também a
possibilidade da adicdo de pds que possam corresponder a novas fases ou
também inibidores de crescimento de grao (TOLLER, 2017; MACHADO, 2019).

O processo de mistura pode ser feito através da técnica de moagem, a
fim de garantir uma boa combinacdo entre os pés e um tamanho de particulas
desejado a producdo. O processo de moagem geralmente é realizado em
moinho de bolas, onde esferas de metal duro sdo adicionadas a mistura para
moer os pos. O resultado desse processo é um p6 com boa distribuicdo de
particulas, granular e com boas propriedades aplicaveis para as préoximas
etapas (MACHADO, 2019; CHIAVERINI, 1992).

A mistura final é, entdo, apta para o processo de conformacdo, que
consiste em preencher uma matriz com o po e realizar a compactacao a alta
pressdo. O processo resulta em um corpo poroso e sem resisténcia, mas
unido, denominado verde. Para consolidacdo final, € necessario realizar o
processo de sinterizagdo em forno (CHIAVERINI, 1992).

3.1.2 Caracteristicas do Carbeto de Tungsténio

O carbeto de tungsténio € um carbeto refratario com estrutura hexagonal
compacta. O WC ndo é o carbeto de maior dureza, nem o de maior
estabilidade, para usar como fase dura, mas sua alta tenacidade, por meio de
deformacéo plastica, capacita a formacdo de planos de deslizamento em vez
de falhas frageis, sendo assim uma boa alternativa para ferramentas de corte,
pois € exigido uma deformacdo continua ao invés de fraturas frageis em suas
bordas (TOLLER, 2017; TORRES, 2009).
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O WC pode suportar altas temperaturas durante o atrito da peca a ser
usinada e a ferramenta. Apds a sinterizacdo, os graos de carbeto fazem um
formato continuo quase como um esqueleto sobre todo o material. Essa
infiltracdo de ligante no material aumenta o trabalho de separacédo de limite de

grao e impede a adicdo de uma fase ligante (TOLLER, 2017).

3.2 LIGANTES
3.2.1 Caracteristicas do Cobalto

A afinidade do Cobalto com o WC - a molhabilidade gerada entre os dois
quase perfeita, tornando assim facil a producéo de estruturas mais densas — é
uma das principais razdoes para a utilizacdo do Cobalto para formar a fase
ligante em metais duros. Ele ainda apresenta, também, a capacidade de
endurecer quando solicitado por altas cargas externas, como durante o
desgaste abrasivo (TOLLER, 2017).

Sua estrutura € hexagonal compacta em temperatura ambiente e cubica
de face centrada em temperaturas superior a 420°C. Em metais duros a
temperatura de sinterizacdo € muito superior a 420°C, o que faz com que o
ligante de cobalto esteja com estrutura CFC, pois € estabilizado pelo tungsténio
dissolvido no ligante (TOLLER, 2017).

O cobalto também € bastante vantajoso devido ao alto teor de carbono
gue dao a composicado de fases ideal para o material final. Pois com baixos
teores, os carbetos podem formar fases frageis que tornardo o material muito
duro, porém quebradico (TOLLER, 2017).

Entretanto, o Co tem perdido forca no mercado com um alto custo e com
comprovacdo de sua toxicidade, dando oportunidade a pesquisa de novos
ligantes. Ao decorrer do udltimo século ocorreram as suspeitas de que a
substancia causava doencas pulmonares em trabalhadores e comprovadas em
testes em animais. Mas s6 em 2013, com estudos mais aprofundados, o
cobalto entrou para a categoria 1B de toxicidade, que o classifica como
cancerigeno por inalacdo (NTP, 2013).

3.2.2 Caracteristicas do Niobio

O nidbio (Nb) puro foi obtido inicialmente em 1894. Hoje, o Brasil € dono
das maiores reservas de niobio e lider mundial de producdo do elemento,
segundo o Departamento Nacional de Producdo Mineral, com a Companhia
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Brasileira de Metalurgia e Mineracdo responsavel por 78,3% da producao
nacional de concentrado de ni6bio. As reservas brasileiras de pirocloro, minério
que contém niobio, estdo concentradas nos estados de Minas Gerais,
Amazonas e Goias (CBMM, 2019).

O nidbio é classificado como metal de transicdo, com massa especifica
de 8,57 g/cm3, pouco maior que a do ferro, possui alto ponto de fusao (2468
°C), tornando-o0 um material refratario de importante aplicagédo tecnolégica, o
gue explica o crescimento de seu uso nha engenharia, com boa resisténcia a
corrosdo e boa condutividade elétrica. As utilizacdes atuais incluem desde sua
constituicdo na confeccdo de acos estruturais e acos para industria automotiva
e até equipamentos para motores a jato e turbinas a gas. Encontra ainda
consideravel relevancia em ligas metélicas para industrias quimicas, em acos
inoxidaveis e em uma variedade de equipamentos resistentes ao calor e a
corrosao (CBMM, 2019; YANG, 2017).

A versatilidade do nidbio faz com que suas propriedades possam ser
aproveitadas na fabricacdo de acos estruturais e para a industria automotiva.
Além disso, seu uso também se faz presente em acos-ferramentas, em
menores proporgdes, propiciando melhorias significativas nas propriedades
mecanicas. Outro exemplo € a fabricacdo de acos de Alta Resisténcia e Baixa
Liga (ARBL), que séo os acos microligados (PEREIRA, 2017).

3.2.3 Caracteristicas do grafite

A adicdo de carbono na forma de grafite tem como objetivo de né&o
reduzir a compressibilidade e colabora com a reducao na utilizagdo de ferro em
ligas de ferro. Até 1% de carbono na composi¢ao pode levar a valores maximos
nas propriedades mecanicas — nessas condi¢des, pode ocorrer a formacéo de
uma microestrutura com perlita fina. Quando superior a 1%, acima da
composicdo eutetéide, pode ocorrer a formacdo de cementita livre nos
contornos de graos, reduzindo as propriedades mecanicas (NEVES, 2005).

Estudos do efeito da adicdo de carbono a mistura de pos de ferro
mostraram que o grafite adicionado influencia no endurecimento dos materiais:
aumento de microdureza nas regides contendo baixa liga e reducéo nas de alta

liga, onde ficam elementos formadores de carbonetos (NEVES, 2005).
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3.2.4 Caracteristicas dos acos

A utilizacdo de aco cresce ainda mais na producdo de fabricacdo de
materiais sinterizados, susceptivel a varias composicdes e rotas de
processamento. Essa variedade para o aco, considerando as opcles de
producdo e a adicdo de elementos de liga resulta em compressibilidades
pontuais e diferenciadas e microestruturas distintas (MOTTA, 2014).

O ago é barato, abundante e nédo toxico. Devido a forte associacao entre
ferro e carbono, é dificil controlar o conteddo de carbono em metais duros
guando o ligante tem matriz ferritica predominante, o que pode vir limitando seu
uso. Também se espera que sua forte afinidade com o carbono seja a razao de
uma das propriedades favoraveis do aco, atuando como um inibidor de
crescimento de grédos para os graos de WC sobre todo o teor de carbono,
reduzindo a necessidade de adicionar inibidores de crescimento de graos
separadamente (TOLLER, 2017; MOTTA, 2014).

3.3 MOAGEM

O processo de moagem caracteriza-se pela mistura e colisdo entre
particulas de um determinado p6. Tem como objetivo misturar, homogeneizar,
alterar forma e diminuir o tamanho das particulas, assim como realizar uma
melhor distribuicdo granulométrica (GOMES, 1993).

A etapa de moagem aumenta o contato entre as particulas e o resultado
depende do tamanho e de seus formatos. Considera-se que quanto maior a
uniformidade do tamanho de particula do material, maior a possibilidade de se
obter resultados uniformes e consistentes. Por outro lado, particulas maiores
apresentam forte tendéncia de segregar (CHIAVERINI, 1992).

A particula do po consiste em uma unidade solida e discreta do material,
podendo ser monofasica ou ndo e com alta energia superficial. J&4 os
aglomerados sdo um conjunto de particulas fracamente ligadas através de
forcas eletrostaticas, magnéticas, capilares ou de Van der Waals entre si.
Desta forma, € considerada uma pseudoparticula de forca gravitacional
predominante, resultando em uma boa escoabilidade (CHIAVERINI, 1992;
GOMES, 1993).
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3.3.1 Moagem de alta energia

A moagem de alta energia consiste no processamento de materiais na
forma de pos, reunidos com esferas de ago ou outro material de alta dureza,
inseridos em um recipiente de moagem, geralmente feito do mesmo material
das esferas (TORRES, 2009).

Por vibracéo ou rotacdo as esferas chocam-se com as paredes do vaso
resultando em uma prensagem do pdé a cada impacto, e deste modo o pé é
repetidamente levado a juncgéo, fratura e rejuncdo num intenso processo ciclico
de transferéncia de energia que possibilita a nanoestruturagcdo dos materiais
moidos (TORRES, 2009; GOMES, 1993).

Durante a moagem de alta energia, alta deformacéo é introduzida nas
particulas. Isso é manifestado pela presenca de varios defeitos cristalinos, tais
como discordancias, vazios e aumento no niumero de contornos de grao. A
presenca desses defeitos, além do refinamento da microestrutura que diminui
as distancias de difusdo, e do aumento da temperatura durante a moagem,
aumentam a difusividade dos elementos solutos na matriz, resultando na
producdo de pos com alta sinterabilidade em relacdo a moagem convencional
(TORRES, 2009; GOMES, 1993).

3.3.2 Moagem SPEX

O moinho de vibracdo SPEX se move nas trés direcbes do espaco com
alta frequéncia (vide Figura 1), estimulando uma forte colisdo entre corpos
durante a moagem de alta energia, principalmente choques de impacto frontal.
A cada agitacdo do moinho as esferas dentro do recipiente colidem com as
particulas a serem moidas e as paredes internas do recipiente, misturando e
moendo a amostra (TORRES, 2009).
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Figura 1: Esquema do movimento do recipiente de moagem em Moinho SPEX nas
direcdes [X,Y,Z] (TORRES, 2009)

O

3.4 METALURGIA DO PO

A metalurgia do p6 € um processo de fabricacdo de ligas metalicas que
utiliza como matéria-prima (MP) pés metélicos e ndo-metalicos e suas misturas
para consolidar pecas e componentes acabados. Essa técnica apresenta
algumas caracteristicas que sdo bem vistas no mercado para produgcdo em
larga escala, como o controle de composi¢cdo quimica, distribuicdo de fases
variadas, um menor numero de operacbes de um processo e 0 bom
aproveitamento quase que completo das matérias-primas (TORRES, 2009;
CHIAVERINI, 1992).

De forma convencional, o processo usual consiste nas etapas de mistura
dos componentes (como a utilizacdo da moagem), compactacao e sinterizacao.
3.4.1 Etapa de Mistura

O processo de mistura dos componentes adequa a matéria-prima em
termos de composicdo quimica desejada e prepara-as para 0S processos de
compactacdo e sinterizagdo posteriores, que d&o as caracteristicas das
propriedades finais. Nesse caso, 0 processo objetiva dar a mistura condi¢cdes
necessarias de processamento e com boa dispersdo dos componentes
(TORRES, 2009; GOMES, 1993).

Quando a mistura € uniforme, o mais provavel é que, ao final do
processo de produgdo por metalurgia do p6, a microestrutura do sinterizado
esteja homogénea (CHIAVERINI, 1992).

3.4.2 Etapa de Compactacéo
A etapa de compactacdo é responsavel pela definicAo de geometria,

através da matriz de compactacado, geralmente feita com revestimento de metal
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duro, e densificacéo inicial da peca, levando em conta as caracteristicas da
mistura inicial e a pressao aplicada (TORRES, 2009).

No estagio inicial de compactacao, com preenchimento da cavidade por
matéria-prima e aplicacdo da pressdo, as particulas dentro do molde se
rearranjam e formam um denso empacotamento (Figura 2). Em seguida, o
contato entre particulas proporcionam deformacao entre elas, com o aumento

da forca aplicada, até ocorrer deformacao plastica.

Rearranjo Deformag ao

= —r

Auments da Pressas

— =

Figura 2: Visualizagéo das etapas dos movimentos das particulas dentro do molde
durante aumento da pressdo (GERMAN, 1984)

Ao final dessa etapa é obtido um compacto “verde”, poroso, a depender
da pressao aplicada e compressibilidade do pd, a facilidade em ser
conformado, principal varidvel que afeta a conformacao de pds, que define a
pressdo a ser exercida, e € inerente a cada material (GERMAN, 1984).

3.4.3 Etapa de Sinterizagéo

O processo de sinterizacdo de compactos de p6 faz com que o agregado
de particulas sofra uma reducéo da area superficial, densificacdo, formacao de
contornos de gréos, unido de particulas, contragdo volumétrica e adquirindo
uma estrutura solida (GERMAN, 1984).

Este processo ocorre usualmente em temperaturas elevadas e acima de
0.7 da temperatura de fusdo do material, com ou sem formacao de fase liquida.
A forca motriz € a reducdo da energia livre do sistema, representada pelo
decréscimo das curvaturas nas superficies dos pos e eliminacdo da area

superficial total (MACHADO, 2019).
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Nos metais duros, a sinterizacdo € a etapa em que mais valoriza a
densificacdo das pecas e o0 crescimento de gréos, devido exposi¢cdo a maxima
temperatura, 0 que enobrece o objetivo principal de se obter um corpo
sinterizado com distribuicdo de tamanho de grdos bem definidos, livre de

defeitos e com maxima densificacdo (TORRES, 2009).

3.5 CARACTERIZACAO
3.5.1 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

Microscopio Eletrénico de Varredura (MEV) é um instrumento muito
verséatil e usado rotineiramente para a analise microestrutural de materiais
sélidos e pos. Apesar da complexidade dos mecanismos para a obtencdo da
imagem, o resultado € uma imagem de muito facil interpretacdo (MALISKA,
2014).

A elevada profundidade de foco (imagem com aparéncia tridimensional)
e a possibilidade de combinar a analise microestrutural com a microanalise
guimica sdo fatores que em muito contribuem para o amplo uso desta técnica.
A observacdo e analise de fratura teve um grande avanco com o uso do
microscoépio eletrénico de varredura (MALISKA, 2014).

A versatilidade da microscopia eletrénica de varredura e da microanalise
se encontra na possibilidade de se poder captar e medir as diversas radiacdes
provenientes das interacdes elétron-amostra. Estas interacdes podem revelar
informagbes da natureza da amostra incluindo composicdo, topografia,
potencial eletrostatico, campo magnético local e outras propriedades da
amostra (MALISKA, 2014).

3.5.2 Difragao de Raios X (DRX)

A difratometria de raios X corresponde a uma das principais técnicas de
caracterizacdo microestrutural de materiais cristalinos, encontrando aplicacdes
em diversos campos do conhecimento, mais particularmente na engenharia e
ciéncias de materiais, engenharias metallrgica, quimica e de minas, além de
geociéncias, dentre outros. (JENKINS et al, 1996)

Os raios X ao atingirem um material podem ser espalhados
elasticamente, sem perda de energia pelos elétrons de um atomo (dispersao ou
espalhamento coerente). O foton de raios X apds a colisdo com o elétron muda

sua trajetéria, mantendo, porém, a mesma fase e energia do féton incidente.
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Sob o ponto de vista da fisica ondulatéria, pode-se dizer que a onda
eletromagnética é instantaneamente absorvida pelo elétron e reemitida; cada
elétron atua, portanto, como centro de emissdo de raios X (JENKINS et al,
1996).

Se os atomos que geram este espalhamento estiverem arranjados de
maneira sistematica, como em uma estrutura cristalina (Figura 1),
apresentando entre eles distancias préximas ao do comprimento de onda da
radiacdo incidente, pode-se verificar que as relacbes de fase entre os
espalhamentos tornam-se periodicas e que efeitos de difracdo dos raios X
podem ser observados em varios angulos (JENKINS et al, 1996).

A intensidade difratada, dentre outros fatores, € dependente do niumero
de elétrons no atomo; adicionalmente, os atomos sédo distribuidos no espaco,
de tal forma que os varios planos de uma estrutura cristalina possuem
diferentes densidades de &tomos ou elétrons, fazendo com que as intensidades
difratadas sejam, por consequéncia, distintas para os diversos planos
cristalinos (JENKINS et al, 1996).

3.5.3 Fluorescéncia de Raios X

A fluorescéncia de raios X (FRX) é uma técnica analitica que pode ser
utilizada para determinar a composi¢cdo quimica de uma ampla variedade de
tipos de amostras, incluindo sdélidos, liquidos, pastas e péds soltos. A
fluorescéncia de raios X também é usada para determinar a espessura e a
composicdo das camadas e revestimentos (MALVERN PANALYTICAL, 2019).

O FRX é uma técnica robusta, que combina alta precisao e exatiddo com
preparacdo de amostra simples e rapida. Ela pode ser facilmente automatizada
para uso em ambientes industriais de alta produtividade, aléem de fornecer
informacOes qualitativas e quantitativas sobre uma amostra (MALVERN
PANALYTICAL, 2019).

O FRX é um método de emissao atbmica que mede o comprimento de
onda e a intensidade da "luz" (raios X) emitida pelos atomos energizados na
amostra. Pela técnuca, a irradiacdo por um feixe de raios X primario de uma
ampola de raios X causa a emissdo de raios X fluorescentes com energias
discretas, caracteristicas dos elementos presentes na amostra (MALVERN
PANALYTICAL, 2019).
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3.5.4 Dilatometria

A expansdo térmica de uma substancia é geralmente medida pelo
acompanhamento da mudanca do comprimento em uma certa direcdo em
funcdo da temperatura, sendo que isto € experimentalmente mais simples do
gue acompanhar a mudanca no volume da amostra (CHIAVERINI, 1992).

O ensaio de dilatometria fornece informacdes importantes para
correlacionar a variacdo dimensional do material em funcdo da temperatura.
Esta técnica possui varias aplicacdes, mas o principal foco na Metalurgia do P6
consiste em analisar a variacdo dos tamanhos de fase e grdos durante o
processo de sinterizacdo (TAYLOR et al, 1998).

O dilatdmetro fornece curvas de expansao dilatométrica onde podem ser
observadas as temperaturas de inicio de transformacao de fases das amostras.
Geralmente, quanto menor o tamanho das particulas, maior a homogeneizacéo
e melhor seré de identificar a temperatura exata da transformacdo de fase do
material submetido a altas temperaturas. Grdos grosseiros tendem a se
transformar de forma aleatoria, dificultando o acesso das particulas menores de
outra fase penetrarem em sua estrutura para proporcionar uma melhor
homogeneizacao (TAYLOR et al, 1998).

3.5.5 Dureza

O ensaio de dureza € um dos ensaios mais utilizados na industria devido
sua simplicidade de execucdo e o baixo custo dos equipamentos. Com o
ensaio podemos determinar aproximadamente as caracteristicas de ductilidade
e resisténcia de materiais, controle de qualidade em tratamentos térmicos e
mecanicos, controle de qualidade em processos de conformacdo e em etapas
de fabricacéo, etc (JESUS, 2018).

A dureza de um material pode ser definida de varias maneiras. No geral,
a dureza implica uma resisténcia a deformacgédo. Contudo, para os metais, €
uma medida da sua resisténcia a deformacédo pléastica ou permanente. E para
guem esta envolvido com testes mecéanicos de materiais, a dureza significa a
resisténcia a penetracdo de um material duro em outro (DIETER, 1981).

O ensaio de dureza consiste na aplicacdo de uma carga na superficie
do material empregando um penetrador padronizado, produzindo uma marca

superficial ou impressdo. A medida da dureza do material ou da dureza
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superficial € dada como funcao das caracteristicas da marca de impressao e da

carga aplicada em cada tipo de ensaio realizado (GARCIA et al, 2012).

3.5.6 Ensaio de Dureza Vickers

Introduzido pela Companhia Vickers-Armstrong Ltda, o ensaio de dureza
Vickers relaciona aplicacdo de carga e area superficial de impressdo. O
penetrador padronizado € uma piramide de diamante de base quadrada e com
um angulo de 136° entre faces opostas. O ensaio € aplicavel a todos os
materiais metélicos com quaisquer durezas, especialmente materiais muito
duros, ou corpos de prova muito finos, pequenos e irregulares, sendo por isso
conhecido como ensaio universal (GARCIA et al, 2012).

A forma da impressédo depois de retirada da carga é a de um losango

regular, cujas diagonais devem ser medidas por um microscopio acoplado a
maquina de teste (com exatiddo de medicdo de 0,001 mm) e a média dessas
duas medidas utilizada para a determinacdo da dureza Vickers. O valor de
dureza pode ser calculado através de uma relacéo entre carga e area ou obtido
por tabelas que fornecem o valor de dureza a partir das leituras das diagonais
da impressdo formada. Como o penetrador é indeformével, a dureza obtida
independe da carga utlizada, devendo, se o material for homogéneo,
apresentar o mesmo namero representativo da dureza. Sempre que possivel
recomendam-se as maiores cargas. A designacdo da dureza € formada pelo
valor da dureza seguido pelo simbolo HV e da carga aplicada e pelo tempo de
aplicacado de carga se este for diferente dos previstos em normas (10 a 15
segundos para materiais duros e 30 a 60 segundos para materiais moles)
(GARCIA et al, 2012).
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4. MATERIAIS E METODOS

Nesse capitulo serd descrito os materiais utilizados e a rota para
obtencao e caracterizacdo das amostras confeccionadas via metalurgia do pé.
4.1 MATERIAIS

De forma inicial e com objetivo de confeccionar quatro diferentes
amostras, foi calculada a densidade para ter conhecimento das proporcdes
desejadas para formacao de cada liga. Em seguida, foram pesadas em balanca
de alta precisdo Shimadzu AUW2200 e separadas em recipientes as misturas
dos pos de aco, niébio e grafite de acordo com a composicdo desejada. A
Tabela 1 expde as pesagens utilizadas para cada liga esperada. As
concentracbes de Nidbio utilizadas nessa faixa para comparar o efeito da
influéncia. Em concentracfes superiores, pode ser que, pela alta de

temperatura de fusado, acabe dificultando a sinterizacdo das amostras.

Tabela 1: Identificag&o e proporgéo das misturas a serem utilizadas para confeccionar as
amostras

Mistura | Aco (%) Aco () Niobio (%) | Niobio (g) | Grafite | Grafite
(%) (@)

1 94,7 4,546 5 0,24 0,3 0,0144

2 89,7 4,306 10 0,48 0,3 0,0144

3 94,7 4,066 15 0,72 0,3 0,0144

4 79,7 3,858 20 0,96 0,3 0,0144

Cada mistura para o processo teve, em peso, um valor préximo a 4,9
gramas, apropriado para 0s processos posteriores de moagem e conformacéo

em matriz de compactacgao cilindrica com 8mm de didmetro e altura ajustavel.

4.2 METODOS
4.2.1 Moagem SPEX

Para o processo de moagem em moinho SPEX, foi adicionado em um
recipiente (cadinho) cada amostra por vez. O cadinho foi preenchido também
com 50 gramas de esferas metdlicas para realizacdo da moagem das
particulas, utilizando propor¢do 10:1, e alcool para auxiliar na dispersdo e
resfriamento do processo. As quatro misturas passaram, cada, por um tempo

de 1h no moinho SPEX. Ap0s o processo, foram despejadas em papel aluminio
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para realizacdo do processo de secagem e evaporacdo do alcool em uma
capela.
4.2.2 Compactacao

No processo de compactacao, foi utilizado de cada mistura 1,6 gramas
para a producédo das amostras, 2 para cada composi¢ao. O calculo em peso foi
baseado na producéo de pastilhas cilindricas com 8 mm de didmetro e 3mm de
altura.

A compactacdo das pecas foi feita em uma prensa uniaxial. A carga
aplicada foi de 600 MPa, com auxilio de uma célula de carga para exatidao.
Cada compactacdo permaneceu por 60 segundos na carga maxima aplicada e
a matriz foi lubrificada com estearato de zinco para facilitar o deslize das
particulas e do puncao.

4.2.3 Ensaio de Dilatometria

Apés a producdo das amostras a verde, foi realizado preliminarmente
sinterizagdo de réplicas do corpos de prova durante ensaio de dilatometria,
com objetivo de relacionar a dilatacdo das amostras de acordo com sua
composicao e a influéncia da composicao na etapa de sinterizacao.

O equipamento utilizado no ensaio foi o Netzsch DIL 402 PC. Para a
realizacdo do processo, foram adotadas as seguintes condi¢cbes de ensaio:
taxa de aquecimento de 10°C/min até a temperatura de 1300°C e tempo de
permanéncia de 1 hora.

4.2.4 Sinterizacéo

Para a etapa de sinterizacdo, e com conhecimentos preliminares sobre o
ensaio de dilatometria realizado, todas as amostras sinterizavam a uma
temperatura de 1300°C.

Para o processo foi utilizado um forno tubular AN 1430i e com o0s
mesmos parametros do ensaio de dilatometria: 1300°C, taxa de aquecimento
10°C por minuto e tempo de permanéncia na temperatura maxima por 1 hora.
4.2.5 Caracterizagéo

As amostras sinterizadas, antes dos ensaios de microscopia e dureza,
passaram por metalografia em laboratorio. As quatro pecas submetidas a
embutimento a quente em baquelite, lixamento até a granulacdo de 1200 mesh
e posterior polimento da superficie com alumina 1pum.

4.2.5.1 Fluorescéncia de Raios X
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As amostras sinterizadas foram submetidas ao ensaio de Fluorescéncia
de Raios X para confirmacdo das composicbes quimicas desejadas e
identificacdo de elementos indesejados que possam ter interferido no processo
até entdo. A analise foi feita no equipamento Shimadzu EDX-720.
4.2.5.2 Ensaio de Difracdo de Raios X (DRX)

Tanto as misturas e os elementos puros em pos foram submetidos ao

ensaio de Difracdo de Raios X, assim como as amostras apds a sinteriza¢do. O
equipamento utilizado foi um DRX Shimadzu XRD-700. Os parametros de
ensaio foram com Faixa Angular padrdo (10° a 80°), com passo de 0,02° e
velocidade de varredura rapida (5°/min). O equipamento gera um arquivo com
os dados de cada ensaio para discussdes posteriores.

4.2.5.4 Caracterizacado metalografica por Microscopia Eletrbnica de Varredura

Essa etapa de caracterizacao fornece imagens em boas resolucdes das
superficies das amostras sinterizadas, identificando fases, presenca de poros,
dispersédo dos componentes, etc. Para os poés, a visualizacdo da geometria das
particulas, tamanho, porosidade, aglomeracdes, dispersdo de particulas.

Os pos (iniciais e misturas) e as amostras sinterizadas (apos
metalografia) foram avaliados por Microscopia Eletronica de Varredura. O
modelo utilizado foi um HITACHI TM3000.

4.2.6 Ensaio de Dureza

O ensaio de dureza utilizado nas amostras foi o Vickers, seguindo a
norma ASTM E92. O equipamento utilizado foi o HPO 250
Werkstoffmaschinenpruf. As amostras foram submetidas a carga de 5 kgf e
indentacdo de 15 segundos. Foi realizado 7 endentagcdes em cada amostra.
Para o céalculo, a maior e a menor medida foram descartadas. O equipamento
fornece o tamanho das diagonais impressas pelo endentador na amostra. A
norma fornece a equacao para se utilizar o tamanho das diagonais e definir a
dureza Vickers (HV).
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO
5.1 AVALIACAO DOS POS INICIAIS

A fim de tomar conhecimento inicial sobre o pé de aco, a andlise de
Fluorescéncia de Raios X mostrou 0s seguintes elementos apresentados na
Tabela 2.

Tabela 2: Composicao do P6 de aco utilizado segundo analise FRX

Elemento Composicéo (%)
Fe 84,21

Cr 12,84

Ti 1,21

Mo 0,67

W 0,44

Al 0,20

Ca 0,18

Ni 0,16

S 0,09

O aco mostrou caracteristicas de um aco inoxidavel, pelo teor de Cromo
presente. Tendo conhecimento das composicfes é possivel tirar conclusées ao
final do processo se houve ocorréncia de contaminacfes, bem como o
favorecimento de algumas propriedades mecanicas, no caso dos elementos
Molibdénio, Titanio e Tungsténio, formadores de carbonetos. Um dos motivos
da introducdo do Niébio nas misturas € justamente para a formacdo de
carbonetos por solucéo sélida e aumento da dureza da liga.

Em concordancia, a Figura 3 apresenta o0s picos gerados pelo
difratograma dos poOs da liga de ferro e do ni6bio, com de se ter uma
comparacao entre os materiais no inicio do processo e apos a sinterizacdo das

misturas — formacdo de uma nova fase ou ocorréncia de éxidos, por exemplo.
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Figura 3: Difratograma das amostras de Aco e Nidhio
Para ambos os elementos, os picos séo coincidentes com a literatura e o
banco de dados do ICSD (2019). Nessa etapa, ndo ocorreu identificacdo de

fases indesejadas em ambos os pds. Os picos para o Ferro coincidem também

com os de Ferro-Cromo.
As micrografias feitas via MEV para a liga de ferro e o nidbio estédo

mostradas nas Figuras 4 e 5.

2019/10/23 0842 HL D63 x15k  50um

2019/10/23 08:39 HL D6.3 x180 500um DEMat-UFRN6246
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Figuras 4: Micrografias do p6 de Aco (a) menor aproximacédo e (b) maior aproximagao
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Figuras 5: Micrografia do p6 de Nidbio (a) menor aproximacéo e (b) maior aproximagéao

Ambos os elementos apresentaram geometria irregular, com destaque
para 0 aco que apresentou uma area superficial maior e achatada, devido
submissdo a uma moagem anterior — as particulas de aco estavam com
tamanhos superiores a 40 pum. O nidbio apresentou tamanho médio de
particulas menor que as particulas de aco e uma boa porosidade, que pode
auxiliar no processo de compactacao para preenchimento de vazios durante a

conformacao.

5.2 AVALIAC;AO DAS MISTURAS

Todas as amostras foram submetidas, de acordo com suas
composicdes, detalhadas anteriormente, & moagem de alta energia em moinho
SPEX. Para esse processo, em gque ocorre aumento de temperatura no sistema
e possivel formacdo de novas fases, e a fim de validar a ocorréncia das
misturas, foi realizado uma nova analise via DRX (Figura 6) apés a moagem.
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Figura 6: Difratograma comparativo dos p4s iniciais e apés moagem SPEX

Como mostrado na figura e de forma esperada, pois a maior parte é
composta por ferro, os picos que correspondem ao pé de aco estdo presentes,
e em intensidades bem préximas, em todas as misturas. Percebe-se também
gue a intensidade para os picos de niébio crescem levemente na medida em
que a composicao de nidbio aumenta - entretanto, por composi¢cdo bem menor
presente na estrutura, intensidades néo tdo préximas ao de Nb puro.

Sem formacdo de novos picos, pode-se afirmar que nao ocorreu a
formacdo de novas fases apesar da possibilidade. A deformacédo plastica no
processo nao foi suficiente para que algum pico fosse deslocado e como
também nao apresentou alargamento de picos, ndo houve diminuicao
significativa no tamanho dos cristalitos.

Neste caso, observando-se que ndo ocorreram problemas na etapa de
moagem, é possivel agora avaliar a distribuicdo e a disperséo das particulas de
nidbio entre as de aco nas misturas. Essa etapa foi realizada via MEV (Figuras
7 a 10).
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Figuras 7: Mistura de Fe 5%Nb com (a) menor aproximagao e (b) maior aproximagao
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Figuras 8: Mistura de Fe 10%Nb com (a) menor aproximagéo e (b) maior aproximagao
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Figuras 9: Mistura de Fe 15%Nb com (a) menor aproximacgao e (b) maior aproximagao
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DEMat-UFRN6261 2019/10/23 09:09 HL D6.4 x200 500um DEMat-UFRN6263 2019/10/23 09:11 HL D65 x2.0k  30um

Figuras 10: Mistura de Fe 20%Nb com (a) menor aproximacéo e (b) maior aproximacao

Analisando as micrografias obtidas, nota-se um maior alargamento das
particulas de aco, devido aos impactos durante a moagem de alta energia,
possivel ductilidade do material, facilitando a deformacéo plastica, e a presenca
de grafite, mesmo que em pouca propor¢ao, que lubrifica e facilita o impacto
entre particulas, paredes do cadinho e esferas internas. Devido o aumento da
area superficial, as particulas de niébio tiveram mais espaco para se aderirem
ao ferro, seja na propria superficie ou em poros, diminuindo os aglomerados
observados nas micrografias das particulas de niébio (Figura 5).

5.3 INFLUENCIA DA CONCENTRACAO NA SINTERIZACAO

Ap6s compactacdo das amostras, as mesmas foram submetidas a
andlise dilatométrica, com o objetivo de visualizar alguma diferenciacdo nas
propriedades térmicas na variacdo de concentragbes. Os resultados dos
ensaios de dilatometria de cada uma delas estédo representados nas Figuras 11
ala.
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Figura 11: Ensaio de dilatometria para a amostra de Fe 5%Nb
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Figura 12: Ensaio de dilatometria para a amostra de Fe 10%Nb
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Figura 14: Ensaio de dilatometria para a amostra de Fe 20%Nb

Em termos de temperatura inicial de sinterizacdo, todas as amostras
tiveram temperatura proxima, pouco acima a 900°C. E possivel identificar essa
relacdo quando a curva de dilatagéo cai. Nesse caso, 0s vazios presentes na
peca estdo sendo ocupados por particulas em dilatacdo até que ocorra o
encontro entre elas.

A predominancia do ferro também tem forte influéncia nessa etapa,

devido a transformacéo de fase alotrépica do componente, que passa da fase
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Fe a (alfa) para Fe y (gama) na temperatura de 912°C, contraindo a estrutura
cristalina que passa de CCC para CFC.

Todas as amostras apresentaram um comportamento na curva de
dilatacdo de que obtiveram sinterizacdo de forma completa, identificado pela
subida da curva apds toda a retracdo das ligas. Infere-se, entdo, que a

temperatura utilizada para o processo de sinterizacao, de 1300°C, € adequada.

5.4 AMOSTRAS SINTERIZADAS

Tendo conhecimento de que a temperatura de 1300°C é adequada para
a sinterizacdo das amostras, réplicas das pecas foram submetidas ao processo
de queima visando a densificacdo das mesmas.

A fim de visualizar a ocorréncia de sinterizacdo, as pecas foram

submetidas a analise de DRX (Figuras 15 a 18).
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Figura 15: Comparacéo gréafica entre os difratogramas de cada etapa de obtencéo de Fe
5%Nb
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Figura 16: Comparacéao gréfica entre os difratogramas de cada etapa de obtencé&o de Fe
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Figura 17: Comparacéao gréafica entre os difratogramas de cada etapa de obtencédo de Fe

15%Nb
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Figura 18: Comparacéo gréafica entre os difratogramas de cada etapa de obtencéo de Fe
20%Nb

Os difratogramas para todas as amostras mostraram a predominancia
dos picos correspondente ao ferro presentes nas misturas, sem modificacdes
apos a sinterizacdo. Entretanto, ndo aconteceu o0 mesmo ao niébio. Utilizando o
banco de dados do ICSD (ICSD, 2019), € possivel identificar que esses novos
picos gerados pouco a esquerda do pico de nidbio da amostra pura, entre 30° e
40° sdo correspondentes ao Carbeto de Nidbio. Outros novos picos que
surgiram podem estar relacionado a nova formacéo de fases ou formacao de
oxido devido ao tempo em que levou da preparacdo da matéria-prima até peca
final.

ApoOs a sinterizacdo também foram realizadas analises de FRX para
quantificar e identificar elementos presentes nas amostras, em busca de
alguma irregularidade que possam afetar o desempenho final da amostra. Os

resultados dessa analise estdo expostos nas Tabelas de 3 a 6.



Tabela 3: Composicao da amostra de Fe 5%Nb apés sinterizacao
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Elemento Composicéao (%)
Fe 81,06
Cr 10,95
Nb 5,43
Ti 1,13
Mo 0,43
W 0,32
Al 0,20
Ni 0,16
Ca 0,11
S 0,09
Hg 0,06
Se 0,03
Cu 0,03

Tabela 4: Composicdo da amostra de Fe 10%Nb apdés sinterizagéo

Elemento Composicéo (%)
Fe 76,55
Nb 10,54
Cr 10,30
Ti 1,01
Ni 0,56
Mo 0,28
W 0,23
S 0,13
Ca 0,13
Se 0,09
Al 0,09
Cu 0,05
Hg 0,04
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Tabela 5: Composicdo da amostra de Fe 15%Nb apds sinterizacéo

Elemento Composicéao (%)
Fe 72,14
Nb 15,51
Cr 9,96
Ti 0,93
Ni 0,52
Mo 0,31
W 0,19
Ca 0,17
Al 0,10
S 0,07
Hg 0,06
Cu 0,04

Tabela 6: Composi¢cdo da amostra de Fe 20%Nb ap0s sinterizacao

Elemento Composicéao (%)
Fe 66,75
Nb 20,72
Cr 10,10
Ti 1,02
Ni 0,62
W 0,24
Mo 0,20
Al 0,11
Cu 0,08
Ca 0,08
S 0,08

Pelas composicdes apresentadas, pode-se inferir que nenhuma liga
sofreu contaminacdo significativa que venha a influenciar nas propriedades

finais do material.
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Apoés a averiguacao inicial de irregularidades que as pecas possam ter
adquirido apés a sinterizacdo, a superficie de cada amostra foi analisada via
MEV (Figuras 19 a 22) para verificar a distribuicdo e a presenca do niobio na
estrutura de aco.

DEMat-UFRN7509 2019/11/22 13.04 HL D5.0 %200 500um DEMat-UFRN7514

DEMat-UFRN7515 2019/11/22 13:18 HL D49 x1.0k 100um

Figuras 19: Micrografias da liga Fe 5%Nb com (a) menor aproximacdo, (b) maior
aproximacao e (c) maior aproximagao nos carbetos
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DEMat-UFRN7807

Figuras 20: Micrografias da liga Fe 10%Nb com (a) menor aproximacao, (b) maior
aproximacéo e (c) maior aproximacao nos carbetos
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DEMat-UFRN7830

ARt o Dy b AT )

DEMat-UFRN7831 2019/11/26 09:33 HL D46 x5k 50 um

Figuras 21: Micrografias da liga Fe 15%Nb com (a) menor aproximacao, (b) maior
aproximacéo e (¢) maior aproximacdo nos carbetos
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DEMat-UFRN7825 2019/11/26  09:25 HL D45 x200 500um DEMat-UFRN7826 2019/11/26  09:27 HL D45 x500 200 um

2019/11/26  09:28 HL D45 x15k  50um

Figuras 22: Micrografias da liga Fe 20%Nb com (a) menor aproximacao, (b) maior
aproximacéo e (c) maior aproximacao nos carbetos

E notavel, a partir das imagens, o crescimento de niébio e a formacéo de
NbC (regido mais clara) na matriz de ferro (regido de cor cinzenta) na medida
em que a concentracdo do nidbio aumenta. Em poucas propor¢des, 0 niébio
apresentou dificuldade de crescer seus graos, como mostram as micrografias
para a liga Fe 5%Nb.

Em termos de porosidade, todas as amostras apresentaram poros
(regibes escuras) em proporcdes semelhantes. Entretanto, as particulas de
nidbio estiveram mais presentes em regides porosas, onde havia mais espacos
e considerando a diferenca entre o tamanho menor das particulas de Nb em
relacdo as de Fe apds a moagem, procurando se localizarem em intersticios e
vazios, eliminando mais essas regiées porosas e auxiliando no processo de
densificacdo na medida em que a concentracdo de nidbio aumenta.

Outro ponto que pode ser destacado foi a dispersao das particulas de
Nb na matriz de agco ocasionada pela moagem de alta energia, com poucas

aglomeracdes e mais homogeneidade.



5.5 DENSIDADE
Em termos de comparacao fisica e para avaliar a sinterizacdo de cada
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amostra, todas as pecas tiveram suas medidas e massas aferidas antes e

depois da queima. Nesse caso, pode-se avaliar, levando em conta também a

concentracdo, o comportamento das particulas de nidbio no auxilio da

densificacdo da estrutura metélica, as quais eram menores ap0s a moagem

SPEX em relacdo as do aco. Os valores para verificar a densidade de cada

amostra antes e depois da sinterizacdo estdo expostos nas Tabelas 7,8 e 9 e

representados graficamente na Figura 23.

Tabela 7: Densidade das pecas antes ao processo de sinterizacao

Amostra Volume | Peso (g) Densidade | Densidade Densidade
(cm3) a verde | téorica da liga | relativa (%)
(9/cm3) (9/cm3)
Fe 5%Nb 0,188 0,778 4,139 7,892 52,44
Fe 10%Nb | 0,177 0,761 4,294 7,927 54,17
Fe 15%Nb | 0,183 0,783 4,281 7,961 53,78
Fe 20%Nb | 0,168 0,769 4,567 7,996 57,12

Tabela 8: Densidade das pecgas ap0s o0 processo de sinterizacéo

Amostra Volume | Peso (g) Densidade | Densidade Densidade
(cm?) dos tedrica da liga | relativa (%)

sinterizados | (g/cm3)
(g/cm?)

Fe 5%Nb 0,157 0,762 4,839 7,892 61,22

Fe 10%Nb | 0,144 0,751 5,190 7,927 65,47

Fe 15%Nb | 0,140 0,769 5,499 7,961 69,08

Fe 20%Nb | 0,135 0,763 5,621 7,996 70,31
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Tabela 9: Aumento relativo de densidade de acordo com a concentracédo de niébio

Amostra Densidade a verde | Densidade dos | Aumento relativo
(%) sinterizados (%) (%)
Fe 5%Nb 52,44 61,22 16,74
Fe 10%Nb 5417 65,47 20,86
Fe 15%Nb 53,78 69,08 28,45
Fe 20%Nb 57,12 70,31 23,09%
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Figura 23: Representagao grafica da densidade das amostras

Com esses valores, pode-se dizer que a maior presenca das particulas

de niébio na matriz de aco valorizou a relacdo entre concentracdo e

densificagdo. A peca com concentracdo de 20% de niobio teve uma queda no

aumento relativo comparando com a de 15%, mas em valores aceitaveis de

operacao.

As particulas de nidbio presentes nas misturas (Figuras 7 a 10)

passaram a ser bem menores que as de a¢go ap0s a moagem de alta energia,

principalmente pelo aumento de area especifica gerado nas particulas de ferro.
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Nesse caso, pode-se dizer entdo que o nidbio esteve com certa presenca entre

vazios e intersticios na matriz de aco, preenchendo espacgos e valorizando a

densificagdo por aumento de &rea de contato entre particulas das amostras

durante o processo de sinterizacdo, onde ocorreram retracdo e crescimento de

graos nas pecas.

5.6 DUREZA

Para o Ensaio de Dureza Vickers, cada amostra sofreu 7 endentacoes,

onde a maior e a menor medidas foram descartadas do calculo. Para cada tipo,

o valor das diagonais para cada indentacdo, o valor de dureza Vickers e o

desvio padrdo estdo expostos nas Tabelas 5.10 a 5.13 e na representagcéo

gréfica da Figura 24.

Tabela 10: Valores de Dureza para Fe 5%Nb

D1 (mm) D2(mm) Dureza Vickers (HV)
12 Endentacéo | 0,280 0,283 117,01
22 Endentacéo | 0,271 0,274 124,86
32 Endentacéo | 0,285 0,280 116,18
42 Endentacédo | 0,282 0,290 113,35
52 Endentacéo | 0,280 0,291 113,75
Média 117,03
Desvio Padréo | 4,155

Tabela 11: Valores de Dureza para Fe 10%Nb

D1 (mm) D2(mm) Dureza Vickers (HV)
12 Indentacdo | 0,269 0,268 128,61
22 Indentacao | 0,270 0,275 124,86
32 Indentacdo | 0,267 0,273 127,19
42 Indentagdo | 0,268 0,265 130,55
52 Indentacdo | 0,261 0,270 131,54
Média 128,55
Desvio Padréo | 2,383




Tabela 12: Valores de Dureza para Fe 15%Nb
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D1 (mm) D2(mm) Dureza Vickers (HV)
12 Indentacdo | 0,263 0,260 135,59
22 Indentacdo | 0,253 0,260 140,92
32 Indentacdo | 0,262 0,256 138,22
42 Indentacdo | 0,249 0,255 146,01
52 Indentacdo | 0,245 0,246 153,84
Média 142,92
Desvio Padréo | 6,459

Tabela 13: Valores de Dureza para Fe 20%Nb

D1 (mm) D2(mm) Dureza Vickers (HV)
12 Indentacdo | 0,233 0,238 167,18
22 Indentacdo | 0,239 0,238 163,00
32 Indentacdo | 0,237 0,233 167,89
42 Indentacdo | 0,241 0,235 163,68
52 Indentacdo | 0,234 0,235 168,61
Média 166,07
Desvio Padréo | 2,286
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Figura 24: Representacéo grafica do ganho de dureza com o aumento da concentragao
de Niébio
Dado os valores para cada amostra, é notavel o acréscimo de dureza na
medida em que a concentracdo de nidbio aumenta na estrutura, devido a
propria resisténcia e estabilidade do nidbio, a formacdo dos carbetos e a
relacdo concentracdo/densificacao. Todo esse conjunto passa a ser

interessante quando se leva em conta dessa liga como ligante para metal duro.
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6. CONCLUSOES

Para esse estudo foi possivel tirar conclusdes a respeito da influéncia da
concentracdo de nidbio sobre a densificagcdo, microestrutura e propriedades
mecanicas e térmicas do aco disponivel, utilizando a metalurgia do p6 como
rota de fabricacao.

A moagem de alta energia favoreceu a dispersdo do Nb no Fe, muito
também pelo aumento da area superficial das particulas de ferro e diminui¢éo
do tamanho das particulas de ni6bio devido aos impactos, favorecendo a
homogeneidade e desfragmentando aglomerados.

Através do ensaio de dilatometria foi possivel concluir que a
concentracdo de nibbio, que possui um ponto de fusdo bem superior ao ferro,
pouco influenciou na temperatura inicial de sinterizacdo das ligas e nha
conclusao desse processo, visto que todas as amostras comecaram a contrair
em temperaturas muito préximas e obtiveram sinterizacdo de forma completa,
apontando que a temperatura de 1300°C é adequada para a queima dessas
ligas.

A etapa de sinterizacdo das amostras favoreceu a densificacdo delas,
principalmente quando a concentracdo de nidbio aumentava na estrutura. Para
essa etapa a adicdo do grafite nas misturas também influenciou na formacgéo
de estruturas mais duras, como no caso do Carbeto de Nidbio.

As micrografias mostraram uma boa dispersdo do Nb na microestrutura
predominante de aco, principalmente quando a relacdo de proporgao entre os
dois elementos era menor. A maior presenca do nidbio favoreceu o
desenvolvimento e o crescimento de grdos do componente, que procurou
ocupar também espacos em regides porosas auxiliando na densificacao.

O aumento da dureza foi notavel quando a concentragcdo de nidbio na
estrutura cresceu. A boa homogeneidade entre as particulas de aco e niobio
auxiliou na densificagdo das pecas durante a sinterizacdo acarretando em
maior estabilidade, resisténcia e formacédo de compostos duros na superficie
como o carbeto de nidbio, consequentemente aumentando a dureza. Para
utilizacdo como ligante em metal duro, esse é um dado interessante e que

valoriza o uso.
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