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RESUMO

Pensando no fato de o Brasil possuir cerca de 93% de todo o nidbio presente no mundo,
investigacGes com relacdo aos beneficios que isto poderia trazer tém sido iniciadas, pensando,
assim, em possiveis ligas que podem ser fabricadas. Além disso, como o ferro é um dos
elementos mais abundantes do planeta, ligas baseadas no sistema Fe-Nb foram fabricadas, dado
que o nidbio tem a possibilidade de elevar dureza e resisténcia de outros materiais. Para tanto,
foi utilizado a técnica de metalurgia do po, visto que é uma técnica de bom custo beneficio e
facil manuseio para produgdo de ligas metalicas, além de conferir boas propriedades mecénicas.
Portanto, com o intuito de avaliar as caracteristicas fisicas e mecénicas, estas ligas foram
fabricadas nas concentracdes de 0.0, 0.5, 1.0, 1.5, 2.0, 5.0, 50.0 e 100.0 %p de Nb2Os e,
posteriormente, ensaios foram realizados com o intuito de entender suas caracteristicas. Com a
realizacdo dos ensaios foi possivel obter que a dureza do material se eleva até 1.0 %p de Nb2Os,
depois disso os valores tendiam a diminuir e voltavam a crescer para 5 %p — além disso, maior
concentracdo do pentdxido de nidbio causava maior porosidade nas pecas produzidas —.
Portanto, com este trabalho foi possivel obter que a insercdo de Nb2Os em Fe pode possuir
caracteristicas interessantes como, por exemplo, alta dureza, podendo, futuramente, ser melhor
aproveitado para producdo de ligas de alta resisténcia e dureza, visando a maior utilizacdo de

um produto nacional.

Palavras-chave: Metalurgia do p6; Pentoxido de nidbio; Propriedades fisicas e mecanicas.



ABSTRACT

Considering the fact that Brazil has about 93% of all niobium present in the world,
investigations regarding the benefits that this could bring have been initiated, thus thinking
about possible alloys that can be manufactured. In addition, as iron is one of the most abundant
elements on the planet, alloys based on the Fe-Nb system were manufactured, as niobium has
the possibility to increase the hardness and strength of other materials. For this purpose, the
powder metallurgy technique was used, since it is a cost-effective and easy-to-handle technique
for the production of metal alloys, in addition to providing good mechanical properties.
Therefore, in order to evaluate the physical and mechanical characteristics, these alloys were
manufactured at concentrations of 0.0, 0.5, 1.0, 1.5, 2.0, 5.0, 50.0 and 100.0 wt% of Nb2Os and,
later, tests were carried out in order to understand its characteristics. By carrying out the tests,
it was possible to obtain that the hardness of the material rises up to 1.0 wt% of Nb.Os, after
which the values tended to decrease and grow back to 5 wt% — in addition, a higher
concentration of niobium pentoxide caused greater porosity in the produced parts. Therefore,
with this work it was possible to obtain that the insertion of Nb2Os in Fe can have interesting
characteristics such as, for example, high hardness, which may, in the future, be better used for
the production of high strength and hardness alloys, aiming at the greater use of a national
product.

Keywords: Powder metallurgy; Niobium pentoxide; Physical and mechanical properties.
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1 INTRODUCAO

O estudo de ligas metalicas contendo nidbio tem ganhado espaco nos Gltimos
tempos, sobretudo no Brasil, visto que até o ano de 2016, Pereira Junior (2018) afirma que o
pais possuia 93,07% de todo o Nb presente no mundo. Tal elemento confere normalmente maior

dureza e resisténcia mecénica ao material em que é inserido.

Ainda conforme Pereira Junior (2018), até o ano de 2016, o Canada possuia a
segunda maior reserva do mundo, contendo 6,69% de todo o ni6bio e na sequéncia vinha 0s

outros paises, que juntos possuiam 0,24%.

Como exemplo de estudos, Sim et al. (2017), Wen, Wen e Hodgson (2014) e Nazari,
Nouri e Hilditch (2015) pesquisaram sobre a influéncia de Nb em ligas a base de Ti, processadas
por metalurgia do p6 (MP). A principal motivagdo ocorre devido ao alto potencial que a liga
formada tem para areas como: aeroespacial, automotiva e implantes médicos. Isto acontece
devido apresentar alta resisténcia especifica, excelente fluéncia e resisténcia a oxidacao para
temperaturas elevadas. Como informagdes relevantes, Sim et al. (2017) afirmam que com o
aumento do tempo de sinterizacdo as propriedades de compresséo da liga eram melhoradas,
Wen, Wen e Hodgson (2014) obtiveram que ao ser feito a comparacao entre ligas fabricadas
por forno a vacuo e sinterizacdo por plasma de centelha (SPC), as que foram processadas por
SPC obtiveram resisténcia quase 3 vezes maior. Nazari, Nouri e Hilditch (2015) observaram
que 0 aumento de Nb, na temperatura de 1150 °C, diminuia propriedades como resisténcia a
compressdo, médulo de elasticidade e dureza, entretanto, quando a temperatura era elevada para
1300 °C, a dissolucdo do Nb na matriz era aumentada e, consequentemente, o nivel de
porosidade das ligas diminuia. Além disso, os valores de dureza e mddulo de elasticidade

tendem a crescer.

Sobre a técnica mencionada para processar as ligas, Lobo (2014) afirma que sua
crescente utilizacdo se deve a alta produtividade, bom controle dimensional e minimizacéo de
custo para producdo em escala. MP é normalmente utilizada para obtencéo de pegas metalicas
e, em alguns casos, certos componentes s6 podem ser produzidos por esse método em virtude
da alta complexidade da geometria. Outrossim, Estados Unidos, Japdo e Europa sdo 0s
principais paises usuarios dessa tecnologia. Ademais, mesmo que ocorram Varios experimentos
e estudos sobre a éarea, ainda ndo hd uma teoria universalmente aceita que explique o0s
mecanismos envolvidos na MP, onde as variaveis envolvidas dependem das caracteristicas

fisicas do material e as condigdes para a producéo.
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O ferro € o segundo elemento metélico mais abundante na crosta terrestre, isso
permitiu seu uso em escala para producdo industrial, principalmente pela facilidade de ser
encontrado. Normalmente o Fe é comercializado como liga metélica entre ferro e carbono,
produzindo, entdo, o aco-carbono, onde o carbono precisa estar na faixa de 0,008 - 2,110 %p.
O ferro é um material alotrdpico, portanto, para diferentes temperaturas possui diferentes
estruturas atbmicas (CHIAVERINI, 2012). Assim sendo, uma motivacgéo para este estudo seria

entender melhor o comportamento de uma liga baseada no sistema Fe - Nb.

Alguns trabalhos j& foram realizados utilizando adi¢Ges de pequenas quantidades
de Nb em ligas ferrosas, para entdo entender o comportamento mecanico resultante. Muthaiah
e Mula (2019) realizaram pesquisas com ligas de Fe-Cr-Nb processadas por MP, com
porcentagem de 0,5 e 1,0 at% de Nb, observou-se que os valores para a maior porcentagem de
Nb foram consideravelmente elevados, onde os valores de dureza Vickers foram equivalentes
a 8,7 e 9,4 GPa. Com relacdo a resisténcia a compressdo, foi obtido resisténcia de ruptura e
escoamento de até 2400 e 1800 MPa, respectivamente. Erden (2017) escreveu um trabalho
sobre a adicdo de micro-ligas de Nb-V em aco, onde conseguiu obter que a dureza pode ser
elevada com o aumento de precipitados de VC e NbC na temperatura de 1350 °C. Outrossim,
0 aumento do percentual da micro-liga permitia maior rendimento na resisténcia a tracdo e

elevando ainda mais a dureza do material.

Deste modo, o presente trabalho pretende contribuir com o estudo sobre a
fabricacdo de uma liga Fe puro com pequenas adi¢des de Nb2Os, com o intuito de avaliar as
caracteristicas fisicas e metaldrgicas que ocorrem ap0s a sinterizacao, além da influéncia da

composicao nas propriedades mecanicas.

1.1 Objetivos gerais

O presente trabalho teve como objetivo estudar as propriedades mecénicas da liga
Fe-Nb2Os processada por metalurgia do po, visando possiveis aplicacdes na industria em geral,

investigando assim os efeitos causados devido a variacdo do percentual de nidbio.
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1.2 Objetivos especificos

Com o intuito de poder alcancar o objetivo principal, o trabalho possui os seguintes

objetivos especificos:

e Realizar caracterizacdo fisica e microestrutural para os corpos de prova;

e Estudar as propriedades fisicas da liga;

e Estudar a influéncia do pentdxido de nidbio na dureza da liga;

e Fazer andlise com relacdo a composicao dos corpos de prova por meio de difragdo de
raios X;

e Propor alguma aplicagéo para as ligas com melhores resultados de dureza.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Metalurgia do po

Mourisco (1995) afirma que a metalurgia do p6 € um dos processos de fabricagdo
mais antigos na historia, dado que artefatos produzidos por esta técnica sdo de registros de 6000
a.C., sendo esses grandes produtos produzidos de ferro por meio da mistura de minério e carvao

de lenha.

Segundo Moro e Auras (2007), esta técnica conseguiu tornar-se competitiva quando
comparada aos processos convencionais para fabricacao, e isto acontece por razdes tecnoldgicas
e econbmicas. Assim, para producao em larga escala, com materiais com alto ponto de fusao

ou alta complexidade em sua geometria, abrird caminho para a utilizagdo da MP.

A técnica de metalurgia do p6 é um processo de fabricacdo que consiste na
compactacdo, seguida por um tratamento térmico com o intuito de produzir uma peca mais
densa (CALLISTER; RETHWISCH, 2012). Este tratamento térmico € denominado
sinterizacdo, possuindo, assim, o objetivo de tapar os poros existentes por meio da dilatagdo

térmica do material. A Figura 1 representa as etapas que acontecem nesse método de fabricacéo.

Figura 1: Esquema bésico do processo de metalurgia do po.

Material Compactacéo Sinterizacdo Material
2 ®
N 1 cm
Particulas do po Poro

Fonte: Souza (2014).

Além disso, Callister e Rethwisch (2012) afirmam que este processo se torna mais
interessante para materiais de baixa ductilidade e alto ponto de fusdo, pois fatores como a
necessidade de apenas uma pequena deformacéo pléstica e dificuldade de fusdo podem garantir

maior confiabilidade na geometria da peca a ser fabricada.

Panda, Jancik e Pandova (2016) sugerem a divisdo em dois grupos quanto a

aplicacdo para pecas produzidas por MP. No primeiro grupo estariam 0s componentes que
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possuem dificil fabricacdo quando utilizado outros métodos como, por exemplo, pecas
produzidas de tungsténio ou molibdénio, e no segundo grupo estdo 0s componentes que
oferecem vantagem econdmica para producdo através de MP. A seguir, o Grafico 1 apresenta

as categorias de aplicaces da metalurgia do po.

Gréfico 1: Aplicacdes da Metalurgia do p6.

80
73
70
60
50
40
30

20

10

Fonte: Adaptado de Panda, Jancik e Pandova (2016)

O Gréfico 1 mostra as areas de producdo da metalurgia do p6, onde é visualizado
que hé bastante mercado para o setor automobilistico, conseguindo alcancar 73% do total, e
uma boa motivacdo para isso se deve a facilidade de produzir pecas complexas com boas

propriedades fisicas.

Quando se trata da fabricacdo de novos materiais, por meio de processos
tradicionais, ha algumas limitacbes no processo, o principal problema se da em grandes
diferengas entre os pontos de fusdo, pois isso podera prejudicar o desenvolvimento de pegas

mais resistentes. Uma grande vantagem do processo de MP é que esse problema com relagdo a
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diferenga de temperatura de fusdo praticamente n&o existe, podendo assim abranger o uso desta
tecnologia. (BOICKO, 2011)

2.1.1 P6s metalicos

Pds metalicos sdo pequenas particulas em pd de um determinado material, podendo
este ser ceramico ou metélico, em que possuem a fungdo de serem utilizados para fabricacdo

ou reforco de superficies.

Uma das principais etapas é a producdo dos p6s metélicos com o controle de suas
caracteristicas, e para isso a atomizagdo a gas inerte € uma das principais formas, onde é
normalmente utilizada na fabricacdo de particulas com formato esférico, possuindo assim
possiveis aplicacbes posteriores de moldagem por injecdo e compactacao a quente (BURGER
etal., 1989). Contudo, para obter-se 0s p0s através de reacfes quimicas, 0 método mais comum
a ser utilizado é a reducdo de 6xidos por meio de um agente redutor, podendo este ser sélido ou
gasoso. (GALIOTTO, 2005)

Para Papini e Leal Neto (2006), a industria metaldrgica utiliza, tradicionalmente, o
peneiramento para a determinacdo da granulometria dos pos, esta técnica é a mais comum de
ser utilizada devido conseguir separar o0 material em classes de tamanhos, além de ser bastante
barata. Entretanto, fatores como baixa precisdo e resolucéo e a dificuldade de medir pds abaixo

de 38 um séo grandes desvantagens presentes no processo.

Portanto, devido essas desvantagens, a analise de tamanho de particulas por
difracdo de laser é bastante utilizada em varios ramos na industria, onde fatores como lentiddo
de andlise e amplitude de leitura deixam de ser um problema. Para realizar esta técnica,
particulas sdo colocadas em um fluido em movimento com o intuito de causar descontinuidade

no fluxo e essas descontinuidades sdo medidas por uma luz incidente (ALLEN, 1993).

2.1.2 Compactacéo

A etapa de compactacdo tem o objetivo de unir as particulas dos pés, fazendo com
que ocorra a deformacéo plastica das particulas durante a compactacéo. O processo pode incluir
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um aglutinante ou ndo, o qual tem a fung&o de lubrificar as particulas pulverizadas conforme
elas se movem umas em relacdo as outras (CALLISTER; RETHWISCH, 2012).

Neste processo ocorre a¢Oes simultaneas de compactacdo e conformacéo dos pds,
onde os pés sdo colocados em uma matriz que se localiza em cima de uma prensa de compressao
e, finalmente, a pungdo se desloca (em temperatura ambiente ou ndo) com o intuito de
pressurizar. Schaeffer (2006) afirma que a compactacdo é a aplicacdo de pressdao em
temperatura ambiente ou ndo, onde, em algumas situacdes, é necessario cargas mais elevadas
para melhoria de propriedades mecéanicas. O aumento da pressdo provocado devido a
pressurizacao gera o empacotamento e agregacao das particulas fazendo uma espécie de solda

fria, onde os pds sdo soldados por pressdo (KNIESS, 2005).

Moro e Auras (2007) falam sobre os estagios que estdo presentes durante a etapa de
compactacao. No primeiro estagio os pds sao aglomerados para eliminar os vaos que se formam
ao ser feita a juncdo das particulas. No que lhe concerne, o segundo estagio é sobre a
deformacdo plastica a que as particulas sdo submetidas, onde a caracteristica de deformacao
plastica esta diretamente ligada a compressibilidade do material, acontecendo, assim, de
maneira mais intensa conforme a ductilidade do material. Na Gltima etapa acontece a
fragmentacdo dos pos, visto que, ao ser encruado nas etapas anteriores, sera fragilizado, desse

modo, facilitando a quebra dos gréos.

Ap0s 0 processo de compactacdo € necessario um tratamento térmico para que a
peca se dilate, reduzindo a porosidade e melhorando sua integridade mecanica. Essas alteracdes
ocorrem pela coalescéncia das particulas de p6 em uma massa mais densa, sendo 0 processo
chamado sinterizacdo (CALLISTER; RETHWISCH, 2012).

2.1.3 Sinterizagao

Para Lima (2021), a etapa de sinterizacdo pode ser definida como um processo
fisico e termodindmico de ndo equilibrio, que acontece em elevada temperatura, fazendo com
gue as particulas de p6 que estdo, inicialmente, em contato, se transformem em um corpo

integro de maior resisténcia mecanica, podendo tornar-se total ou parcialmente denso.

Lobo (2014) afirma que existem basicamente duas categorias de sinterizacdo, a

sinterizagdo por fase liquida e a sinterizacdo por fase sélida. Onde para o acontecimento de
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qualquer uma das sinterizacfes dependerd do decréscimo de energia livre superficial no
agregado de particulas, consequéncia do desaparecimento da interface material/poro. Além
disso, Brito, Medeiros e Lourenco (2007) afirmam que ambos os segmentos de sinterizacdo
podem aderir densidade total e parcial da peca, contudo, a sinterizacao por fase solida é mais
propicia para a obtencao de porosidade controlada e a sinterizacéo por fase liquida pode garantir
o fechamento dos poros de maneira mais fécil e eficaz.

Durante a etapa de sinterizacdo, 0s poros presentes na estrutura comecam a se
fechar, entdo, para isso ocorrer, 0 material necessita deslocar-se de modo a preencher os espacos
vazios. Desta forma, a maneira como este material é deslocado indicara a categoria de
sinterizacdo, logo, o movimento das particulas difere consideravelmente quando ha ou ndo um
liquido presente na estrutura. (BRITO; MEDEIROS; LOURENCO, 2007)

2.1.3.1 Temperatura e tempo de sinterizacéo

Normalmente a temperatura de sinterizacdo utilizada no processo é cerca de trés
quartos da temperatura de fusdo do material, onde a peca devera permanecer durante
determinado tempo nesta temperatura. (GRUPO SETORIAL DE METALURGIA DO PO,

2009). A seguir, a Tabela 1 mostra as temperaturas e tempos de sinterizacdo para alguns

materiais.
Tabela 1: Temperatura e tempo de sinterizacao.
Material Temperatura (°C) Tempo (min)
Aluminio 595 — 625 10-30
Bronze 760 — 860 10-20
Cobre 840 —900 12 - 45
Latéo 840 —900 10-45
Ferro / Ferro Grafita 1000 — 1150 8-45
Niquel 1000 - 1150 30-45
Aco Inox 1090 — 1290 30-60
Imas Alnico 1215 -1300 120 - 150
Metal Duro 1425 — 1480 20-30

Fonte: (GRUPO SETORIAL DE METALURGIA DO PO, 2009)
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2.1.3.2 Sinterizacéo por fase sélida

Nessa classe de sinterizacdo, o material € transportado sem a presenca de qualquer
liquido na estrutura e, posteriormente, é deslocado para a regido de contato entre as particulas
vizinhas. Contudo, outras maneiras de transporte devem ser consideradas, como se trata de

corpos rigidos, ndo ha apenas a translacdo. (BUBANI et al, 2007)

A difusdo € um mecanismo que esta presente na sinterizacdo, esta faz com que se
eleve 0 aumento do contato entre as particulas, dado que a massa é presente em sua superficie.
A difuséo superficial comeca a se sobrepor em baixas temperaturas, visto que ira necessitar de

uma menor energia de ativacdo. (LOBO, 2014)

2.1.3.3 Sinterizacdo por fase liquida

Diferentemente da sinterizacao por fase sélida, esta sinterizacdo acontece devido a
presenca de liquido na estrutura em que este, possivelmente, foi originado devido a fuséo de
um dos elementos da composicéo ou o produto de uma reagao entre 0os componentes. Essa classe
de processo se torna ainda mais interessante quando se trata de materiais de dificil sinterizacdo
por fase solida. (BRITO; MEDEIROS; LOURENCO, 2007)

2.2 Sistema Fe — Nb

Bejarano (1979) afirma que o Nb ao ser combinado ao Fe, pode disponibilizar
grandes propriedades mecanicas interessantes, especialmente em altas temperaturas. Além
disso, Bejarano (1993) fala que a solubilidade do nidbio em ferro é bem baixa, cerca de apenas
1,56 at% a uma temperatura de 1190 °C, em y-Fe e em o-Fe passa a ser 0,73 at% em uma

temperatura de 960 °C.

Cinco fases estaveis sdo identificadas no diagrama Fe-Nb, séo elas: a fase a, a fase
¢ (FeoND), a fase p (Fe2:Nbag), fase Nbss (Solucéo sélida de ferro em nidbio) e a fase FeaNbs,
entretanto, esta Ultima fase é contestada em outras pesquisas e considerada apenas como uma
fase metaestavel. (HANSEN; ELLIOTT, 1965). A Figura 2 mostra o diagrama de fases Fe-Nb.
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Figura 2: Diagrama Fe-Nb.
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Nesta imagem é possivel observar as quatro fases estaveis e a metaestavel, e, além
disso, observa-se um ponto eutético de 10,6 at% de Nb. Contudo, é importante ressaltar que
neste trabalho sera utilizado o pentoxido de nidbio, portanto, o sistema Fe-Nb serve apenas para

nortear o estudo.

2.3 Propriedades tecnoldgicas e fisicas

2.3.1 Retragao linear

Segundo Lima (2021), a retracdo linear (RL) é utilizada com o intuito de realizar o
controle dimensional dos corpos de prova, tornando possivel identificar o quanto eles retraem
apos a sinterizacdo de modo que permita visualizar a densificacdo ocorrida no material. A RL
é um valor dado em porcentagem e possui valor positivo quando acontece, de fato, a retracéo e
negativo quando houver expansdo. Mesmo que o corpo de prova se manifeste
tridimensionalmente, a retracéo linear é medida conforme a norma NBR 9623 (ASSOCIACAO
BRASILEIRA DE NORMAS TECNICAS, 1986).

A equacdo 1 mostra como funciona a retracgdo linear.

RL = 1)

Onde L representa 0 comprimento medido apos a sinterizacdo e Lo, 0 comprimento

medido antes da sinterizag&o.

2.3.2 Variacado massica

Silva (2021) afirma que a variagcdo massica (VM) é decorrente das reacfes quimicas
gue acontecem no interior da amostra durante a etapa de sinterizacdo. Valores de VM negativos

implicam em perda de massa e, portanto, valores positivos indicam ganho de massa.

A equacdo 2 mostra como funciona a variagdo massica.
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VM =——2 )

Onde m;s representa a massa medida apos a sinterizacao e mo, a massa medida antes

da sinterizacéo.

2.3.3 Porosidade

Segundo Silva (2021), a porosidade € uma importante caracteristica para analise de
produtos sinterizados, pois, quanto menor a quantidade de poros no material, maior sera a sua
densificacdo. Contudo, é importante salientar que menor nimero e tamanho de poros impacta
diretamente no aumento de resisténcia mecanica, como afirma Lobo (2014), o que pode ser

comprovado, Visto que 0s poros atuam como concentradores de tensdo no material.

2.4 Comportamento mecanico

Para a determinacédo de propriedades mecanicas séo utilizados ensaios mecanicos,
estes ensaios conseguem reproduzir o comportamento do material quando é submetido a
determinadas cargas. E importante salientar haver dois motivos bésicos para a realizagio destes
ensaios: permitir a obtencdo de informacdes rotineiras e desenvolver novas informacdes sobre
os materiais. (GARCIA; SPIM; SANTQOS, 2000)

Lima (2021) afirma que os ensaios dos materiais podem ser divididos em dois
grupos, com relacdo a integridade dimensional e geométrica da peca: destrutivos e nao
destrutivos. Os ensaios destrutivos se caracterizam por causar inutilizacdo da peca ap0s o
ensaio, essa inutilizacdo pode ser parcial ou total. Os ensaios ndo destrutivos séo caracterizados

por ndo comprometerem em nada a peca.
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2.4.1 Dureza

De maneira geral, dureza € a resisténcia a deformacdo permanente ou, de modo
mais simples, € a capacidade de um material penetrar no outro. Ao longo dos anos, técnicas de
dureza foram desenvolvidas baseando-se na deformacéo pléstica localizada, onde um pequeno
penetrador com geometria especifica é forcado contra a superficie do material que sera testado
(CALLISTER; RETHWISCH, 2012).

Os resultados deste ensaio sdo dados em fungdo da marca de impresséo, carga
aplicada e altura de penetracédo, a forma da marca de impressdo dependera da escala de dureza

utilizada.
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3 MATERIAIS E METODOS

Agora serdo apresentados os materiais e méetodos utilizados para a construcao deste
trabalho, envolvendo varias etapas que dizem respeito aos pés utilizados, processo de

fabricacédo e equipamentos para medicéo.

3.1 Materiais utilizados

3.1.1 P6s metalicos

Os po6s metélicos de Fe (com pureza de 98,8%) e Nb2Os (com pureza de 99,8% e
granulometria de 50 um) utilizados para este estudo foram obtidos através de doagdes das
empresas Brats Industria e Comércio de Produtos Metalicos Especiais LTDA e a Companhia

Brasileira de Metalurgia e Mineracdo (CBMM).

Para a insercdo do pentdxido de niobio no ferro puro foram adotados diferentes

valores de porcentagens tedricas de massa em peso, conforme mostrado na Tabela 2.
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Tabela 2: Composi¢do dos corpos de prova

Mistura Fe (%p) Nb2Os (%p) Quantidade de
amostras
M1 100,00 0,00 3
M2 99,50 0,50 3
M3 99,00 1,00 3
M4 98,50 1,50 3
M5 98,00 2,00 3
M6 95,00 5,00 1
M7 90,00 10,00 1
M8 50,00 50,00 1
M9 00,00 100,00 1

Fonte: Elaborado pelo autor

Os percentuais das misturas foram adotados de acordo com trabalhos e testes
realizados. A seguir, a Figura 3 mostra os elementos em po.

Figura 3: a) P6 de Fe. b) P6 de Nb205

PR .

Fonte: Elaborado pelo autor
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A Figura 3 mostra os pos elementares na forma como foi enviado pelo fornecedor,
onde é possivel ver o pd de ferro (Fig.3a) e 0 pd do pentoxido de nidbio (Fig.3b).

3.1.2 Equipamentos

Com relagéo aos equipamentos utilizados, eles podem ser divididos basicamente
em equipamentos para confeccdo dos corpos de prova, equipamentos para sinterizacdo e

equipamentos para medicdo de grandezas.

a) Equipamentos para confeccao dos CPs.

Para a compactacdo foi utilizado a maquina universal de ensaios, modelo Emic,

com carga méxima de 300 kN, conforme mostra a Figura 4.

Figura 4: Maquina universal de ensaio

T
—

,,,,,,,,,,

Fonte: Elaborado pelo autor

Para acomodar os pds na compactacao, foi utilizado um molde cilindrico, conforme

é mostrado na Figura 5.
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Figura 5: Molde cilindrico

Fonte: Elaborado pelo autor

Para as etapas de lixamento e polimento das pecas, foi utilizado uma politriz

rotativa, marca AROTEC, conforme é representado na Figura 6.

Figura 6: Politriz rotatitva

Fonte: Elaborado pelo autor
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b) Equipamentos para sinterizagdo dos CPs.

Para sinterizagdo foi utilizado forno Mufla sem protecdo gasosa com temperatura

méaxima de 1200°C, conforme Figura 7.

Figura 7: Forno do tipo mufla

Fonte: Elaborado pelo autor

c) Equipamentos para medigOes de grandezas

Para medicdo de didmetro e altura foi utilizado um paquimetro analdégico com

resolucdo de 0,05 mm, conforme mostra a Figura 8.

Figura 8: Paquimetro analdgico

Fonte: Elaborado pelo autor

Para medicéo de massa foi utilizado uma balanca digital de precisdo com resolucéo
de 0,001 g, mostrado na Figura 9.
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Figura 9: Balanca de precisdo

Fonte: Elaborado pelo autor
e Durdmetro analdgico de bancada Rockwell. (Figura 10)

Para a medigdo de dureza, foi utilizado um durdémetro analégico de bancada

Rockwell, conforme é mostrado na Figura 10.

Figura 10: Durémetro

Fonte: Elaborado pelo autor
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3.2 Caracterizagao dos corpos de prova

3.2.1 Compactacéo

Para a compactacao, os pés foram pesados na balanca de precisédo, representada na
Figura 9, de modo a conseguir preparar as composi¢cdes das misturas. Com as misturas
preparadas, o po é inserido no molde cilindrico para este ser inserido na maquina universal de

ensaios para realizar a compactagéo.

A carga de compactacdo de 150 kN foi adotada com base em testes realizados, pois,
anteriormente, ao serem compactados a 120 kN, os mesmos estavam bem porosos e dificultava
as etapas posteriores, como o lixamento. Portanto, para a compactacdo dos CPs, foi utilizado
velocidade de 0,20 mm/min e carga de 150 kN, equivalente a pressdo de compactagéo de 296,03
MPa, dado que o molde cilindrico possui diametro interno de 25,40 mm (1 in). A seguir, a

Figura 11 mostra o corpo de prova ao sair da etapa de compactacéo.

Figura 11: Compactado verde

Fonte: Elaborado pelo autor

Apdbs a compactacdo a verde, o CP mostrou dimensao sem perda de formato, onde
esta etapa foi realizada em temperatura ambiente e 30 g de material foram utilizadas para

preencher o molde.

Para as misturas M1, M2, M3, M4 e M5, medicGes de suas massas e dimensdes
geomeétricas eram realizadas sendo, assim, medido o didmetro, altura e massa. Estas medicGes

eram feitas assim que as pecas eram compactadas.
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3.2.2 Sinterizacao

Para a sinterizacdo, a temperatura de 1200 °C foi adotada com base em testes
realizados, pois, anteriormente, ao serem sinterizados a 1100 °C, os mesmos ndo estavam

sinterizando por inteiro. A Figura 12 mostra o resultado de um CP sinterizado a 1100 °C.

Figura 12: CP sinterizado a 1100 °C

e —

Fonte: Elaborado pelo autor

Isto ocorreu com a pega com 50 %p de Nb2Os ap0s ser prendida a placa de um torno,

sera posteriormente discutida a possivel causa dessa fragilidade.

Portanto, ap0s a etapa de compactacdo, as pecas cilindricas obtidas foram
sinterizadas na temperatura de 1200 °C. Apds a temperatura de sinterizacéo ser alcancada, no
forno, houve um tempo de permanéncia nela de 4 h. O objetivo desta etapa seria obter uma
estrutura solida e consistente, fazendo com que aconteca a densificacdo dos corpos cilindricos.

A Figura 13 mostra os CPs ao sairem do forno.
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Figura 13: CPs ao sairem do forno

Fonte: Elaborado pelo autor

Apos a etapa de sinterizacdo, as amostras possuem uma camada acinzentada, onde
essa coloracdo € devida a oxidacdo formada na superficie. Analogamente ao que foi realizado
na compactacao, para as misturas M1, M2, M3, M4 e M5, medicdes de suas massas e dimensdes
geométricas eram realizadas, sendo assim medido o didmetro, altura e massa. Estas medicGes

eram feitas assim que as pecas saiam do forno.

3.3 Caracterizagédo quimica e microestrutural

3.3.1 Fluorescéncia de raio X

A fluorescéncia de raios X (FRX) permite identificar as concentragdes presentes no
material analisado, podendo, além disso, quantifica-las. Portanto, para tal foi utilizado um
espectrodmetro por fluorescéncia de raios X. O ensaio foi realizado a temperatura 1000 °C por
30 minutos. O equipamento utilizado para a realizacdo desta andlise foi o espectrdmetro por
fluorescéncia de raios X, modelo Axios Advanced PANalytical, conforme é representado na
Figura 14.
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Figura 14: Espectrometro de FRX

Fonte: Elaborado pelo autor

3.3.2 Microscopia Otica

Para chegar na microscopia, uma etapa de lixamento foi realizada utilizando a
politriz rotativa. Para isso foram utilizadas lixas d’agua com as granulometrias de 80, 150, 220,
280, 320, 400, 600, 1200 e 2500. Posteriormente, a etapa de polimento foi realizada.

As misturas M6, M7, M8 e M9 possuem camadas de superficie muito duras,
dificultando o processo de lixamento, portanto, nesta etapa apenas as misturas M1, M2, M3,
M4 e M5 foram lixadas. Contudo, para ser possivel lixar foi realizada uma etapa de faceamento
nos discos de modo a retirar a camada de oxidacgdo. Para visualizagdo da microestrutura ndo foi

utilizado ataque quimico.

Entdo, visando observar a microestrutura dos CPs e fazer uma anéalise com relacao
ao tamanho de poro, foi utilizado um microscopio 6ptico, modelo GX 41 representado na Figura
15.
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Figura 15: Microscopio dptico

Fonte: Elaborado pelo autor

3.3.3 Difracéo de raios X

A difracdo de raios X (DRX) permite identificar a composigdo quimica presente
nos CPs, ja caracterizados, identificando, assim, possiveis formacGes de novas fases. Uma
amostra de cada mistura foi levada ao difratdmetro, representado na Figura 16, com o intuito
de fazer as identificacOes de fases por meio dos picos gerados nos difratogramas.

Figura 16: Difratdmetro de raios X

Fonte: Elaborado pelo autor
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Este ensaio foi realizado nas amostras M1, M2, M3, M4 e M9, para identificar os

picos de cada elemento além da formagéo ou ndo de uma nova fase

3.4 Caracterizacdo Mecanica

3.4.1 Dureza

O ensaio de dureza Rockwell B foi realizado com o durdémetro representado na
Figura 10, a penetracdo consiste em uma esfera de metal duro com carga de aplicacdo de 100
kgf e tempo de 10 s, este ensaio é padronizado pela norma NBR 6508-1 (ASSOCIACAO
BRASILEIRA DE NORMAS TECNICAS, 2008). Foram feitas 6 indentacBes para cada
mistura em andlise. Este ensaio foi realizado nas misturas M1, M2, M3, M4, M5 e M6.

3.5 Caracterizacao Fisica

3.5.1 Variagdo massica

Os corpos de prova foram medidos ap6s a compactacdo e seus resultados de
medicBes de massa foram anotados e, ap6s isso, os CPs foram ao forno fazendo com que
ocorresse a sinterizacdo, medidas foram feitas apds esta etapa e também foram anotadas. Feito

isto, os valores foram, dessa forma, inseridos na equacéo 1.

3.5.2 Retragéo linear

Os corpos de prova foram medidos apds a compactacdo e seus resultados de
medicdes de didmetro e altura foram anotados e, apos isso, 0s CPs foram ao forno fazendo com
que ocorresse a sinterizacdo, medidas foram feitas apos esta etapa e novamente foram anotadas.

Feito isto, os valores entdo foram inseridos na equagéo 2.
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3.5.3 Porosidade

Com todas as medidas que foram obtidas das etapas de retracdo linear e variacéo
massica, os valores relativos a densidade dos CPs podem ser obtidos. Para o célculo da
densidade tedrica foram utilizados os valores de densidade dos p6s que vieram do fabricante, e

eles estdo aqui presente na Tabela 3.

Tabela 3: Propriedades fisicas dos pés

Elemento Densidade (g/cm3)
Fe 7,87
Nb20s 4,60

Fonte: Elaborado pelo autor

Com os valores presentes na tabela, Lobo (2014) sugere a utilizacdo da equacéo 3

para o célculo da porosidade.

Poros = (1 - l;—r:) ©)

Onde Dm representa a densidade medida e Dy, a densidade tedrica. Entdo, esta

equacéo foi aplicada para as amostras M1, M2, M3, M4 e M5.
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 Analise de sinterizacdo

Visando padronizar o processo de sinterizacdo, algumas misturas foram
compactadas com carga de 120 kN, sinterizadas com temperatura de 1100 °C e tempo de
permanéncia de 4 h, contudo, as amostras obtidas saiam com um alto grau de porosidade,
fazendo com que as lixas no processo de lixamento fossem rasgadas. Com o intuito de resolver
este problema, a carga foi aumentada para 150 kN e como resultado as amostras se tornaram

Menos porosas.

Ao fim do processo de sinterizagdo, observou-se que as pecas soltavam, ainda, uma
pequena quantidade de po, indicando que as mesmas ndo haviam sinterizado por completo. Para
resolver isso, a temperatura foi alterada para 1200 °C para todas as amostras, entao todas foram
sinterizadas e compactadas a 150 kN e 1200 °C, respectivamente, — como resultado, quase
todas as amostras sinterizaram por completo —. A mistura com percentual de 50%p de Nb2Os
ndo conseguiu sinterizar, pois uma camada de o0xido se formou e, supostamente, impediu o
fluxo de temperatura. A Figura 12 mostra como ficou a mistura M8 ap0s ser presa na placa de

um torno, onde é possivel observar que ela se tornou extremamente fragil.

Com relacdo ao tempo de permanéncia, este ndo foi alterado, pois mesmo que 0
aumento do tempo elevasse a homogeneizacao, isto facilitaria o processo de oxidacdo do Fe,
entdo, o tempo foi mantido para que ndo houvesse maiores prejuizos. Por fim, nenhuma das

pecas ocorreu com a formacao de trincas.

4.2 Andlise de caracterizagdo quimica

4.2.1 Fluorescéncia de raios X

Por meio do espectrometro foi possivel obter resultados sobre a composi¢do dos
pos elementares, portanto, através do recurso quantitativo de FRX foi possivel realizar uma
analise mais profunda nas composic¢Ges dos elementos, os resultados séo mostrados na Tabela
4,
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Tabela 4: FRX do Ferro

Elemento  Porcentagem (%p)

Fe 98,83
Si 0,61
Mn 0,52
Cr 0,02
Ca 0,01
Cd 0,01

Fonte: Elaborado pelo autor

Nesta tabela o principal elemento presente é o ferro, com 98,83 %p, 0s demais
elementos atuam como impureza e ndo chegam a alcancgar juntos nem 2 por cento em massa da
composi¢do. Contudo, é importante ressaltar que o equipamento ndo mede a quantidade de
carbono nos pos, implicando, assim, que o elemento poderia ser pd de ago. Entretanto, como
este fato ndo pode ser confirmado, serd assumido ndo haver presenca de carbono e, portanto,
pode-se enxergar este po elementar como Fe puro devido ao baixo percentual de impureza dos

demais elementos.

Para o pentoxido de nidbio, ndo foi possivel montar uma tabela com os resultados
porque O equipamento ndo conseguiu identificar as impurezas presentes em pequena
guantidade. Contudo, o Nb.Os estava presente na composic¢ao na quantidade de 99,98 %, mas

0 0,02% restante ndo foi possivel ser identificado.

4.2.2 Difragéo de raios X

4.2.2.1 Difratometria das amostras como recebido

Para a andlise de DRX, difratogramas foram plotados, entdo, a seguir, serdo
mostrados os resultados da difracéo de raios X referente ao CP de ferro puro, conforme mostra
o Grafico 2.
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Grafico 2: DRX da amostra M1
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Fonte: Elaborado pelo autor

O ensaio aconteceu no intervalo 20 de 20 a 80 °. Sao identificados dois picos
difratados, sendo eles planos presentes na fase ferrita o, onde é identificado a presenca de
impureza, contudo, ndo foi possivel identificar qual elemento seria, possivelmente foi uma
formagéo de nova fase de Fe com Si ou Mn, visto que estes dois estdo em maior quantidade,
com relacdo aos demais, conforme foi apresentado na analise de FRX.

O pentdxido de nidbio, possuia um baixo grau de impureza, entdo, a analise de DRX
ird apresentar os resultados quanto a composi¢do do CP de Nb2Os, conforme mostra o Grafico
3.
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Grafico 3: DRX da amostra M9
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Fonte: Elaborado pelo autor

Este ensaio também aconteceu no intervalo 26 de 20 a 80 ° e ¢é possivel observar a
presenca de 11 picos, referentes ao Nb2Os. Estes picos estdo identificados na imagem, conforme
é mostrado, também é notavel a presenca visivel de impureza na composicéo. Portanto, para a

analise das misturas, serdo levados em consideracdo apenas 0s picos apontados com as setas.

4.2.2.2 Difratometria das amostras misturadas

Para a andlise das misturas, graficos foram plotados com sobreposic¢éo para auxiliar
na identificacdo visual de picos difratados, a seguir, o Grafico 4 apresenta as comparagdes de
Fe e Nb20s com as misturas M2, M3 e M4,
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Nestes graficos, ha o comparativo mencionado, onde para as amostras de Fe foi

realizado uma reducdo da intensidade do pico para ser possivel a sobreposi¢do e nas misturas,

gue possuiam o mesmo pico difratado com grande intensidade, tiveram a mesma forma de

reducdo. Para facilitar a anlise, gréaficos individuais para cada cara mistura foram plotados com

a identificacéo de picos difratados de Fe, Nb2Os e possiveis novas fases. A seguir, o Gréafico 5

apresenta os resultados do ensaio de DRX da amostra com 0,5 %p de Nb2Os.
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Grafico 5: DRX da mistura M2

| Nb,O,

150

125
100

75 '

Intensidade (u. a.)

50

25

0

20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80
20(°)

Fonte: Elaborado pelo autor

Aqui é possivel perceber que ndo ha picos difratados referentes ao pentdxido de
nidbio nem a formacdo de novas fases, além disso, também € notavel os picos referentes ao
ferro, que mesmo com suas reducdes, possuem maior dimensdo que todos os demais. Outro que
esta bem aparente € o pico da impureza ndo identificada presente na amostra de ferro puro, este
elemento conseguiu ser identificado na analise de DRX da mistura. Aqui foi possivel notar a
ndo formacdo de uma nova fase nesta mistura, indicando, assim, que o ferro e o pentoxido de

niodbio formaram uma solucéo sélida.

A seguir, o Grafico 6 apresenta os resultados do ensaio de DRX da amostra com

1,0 %p de pentdxido de nidbio.
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Aqui é possivel perceber que hd um pico difratado referente ao pentdxido de niébio,

indicado pela seta vermelha, onde mesmo que ndo esteja de forma bem visivel aqui, no gréafico

de comparacdes (Graf. 4b) ele esta mais aparente. Também € notavel os mesmos picos

referentes ao ferro, quando comparado a amostra M2, onde mesmo com suas reducgdes, possuem

maior dimensdo que todos os demais. Outros que estdo bem aparentes séo 0s picos de impureza

ndo identificada presente na amostra de ferro puro, este elemento conseguiu ser identificado na

analise de DRX da mistura. Aqui foi possivel notar a ndo formacdo de uma nova fase nesta

mistura, indicando, assim, que o ferro e o pentdxido de niébio formaram uma solucéo solida.

A seqguir, serdo apresentados os resultados do ensaio de DRX da amostra com 1,5

%p de Nb2Os, conforme é mostrado no Gréafico 7.



47

Grafico 7: DRX da mistura M4
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Fonte: Elaborado pelo autor

E possivel perceber que ha bem mais picos difratados referentes ao pentoxido de
nidbio, 3 no total, onde suas visualizacfes podem ser facilitadas no Grafico 4c. Ademais,
também é notavel os picos referentes ao ferro, que mesmo com suas reduc@es, possuem maior
dimensdo que todos os demais. Outro que estd bem aparente € o pico da impureza ndo
identificada presente na amostra de ferro puro, este elemento conseguiu ser identificado na
analise de DRX da mistura. Por fim, foi possivel notar a possivel formacdo de uma nova fase
nesta mistura, indicada pela seta azul, onde para ser possivel ter alguma resposta mais concreta
sobre isto, faz-se necessario uma andalise mais profunda. Indicando, assim, que nesta mistura

nédo houve a formacdo de uma solucéo sélida, devida a presenca de uma possivel nova fase.

Com relacdo as andlises das misturas em geral, percebeu-se, por meio dos
difratogramas, que em quase todos os casos houve a formacdo de uma solucdo solida entre o
ferro e o pentoxido de nidbio e, além disso, foram apresentados poucos picos difratados do
Nb20s na composicdo da amostra. Quando a quantidade de picos cresceu na difratometria,
houve a possivel formacao de uma nova fase, acontecendo, assim, devido ao soluto ultrapassar

o limite de solubilidade da mistura. Contudo, é importante ressaltar que as analises foram
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realizadas em uma Unica regido dos CPs e que a presen¢a de uma nova fase encontrada néo
anula o fato de poder haver uma solucéo sélida para aquela mistura em outras regides. Portanto,
talvez poderia ser possivel encontrar ambos os resultados em cada CP, independentemente, se

fosse avaliado outras regides.

4.2.3 Microscopia ptica

A analise microestrutural realizada pretende contribuir para o0 maior entendimento
destas ligas, em fungéo da variagdo da composicdo. Para tanto, fotomicrografias de 500x foram
realizadas para comparacéo entre os resultados. A seguir, as figuras apresentadas representam
a micrografia para cada amostra. A seguir, a Figura 17 mostra a imagem, com ampliacédo de

500 vezes, da amostra de Fe puro.

Figura 17: Micrografia éptica (500x) da superficie da mistura com 0,0%p de Nb,Os

Fonte: Elaborado pelo autor

Nela é possivel observar que as manchas mais escuras, quando comparado as outras
figuras, possuem menor dimensdo. As manchas com tom mais claro representam diferenca de
relevo na peca e as mais escuras representam os poros formados, dito isto, é possivel perceber
0 baixo grau de porosidade nessas imagens. Na Figura 18 é mostrada a imagem, com ampliacao
de 500 vezes, da amostra de Fe com adi¢do de 0,5%p de Nb2Os.
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Figura 18: Micrografia éptica (500x) da superficie da mistura com 0,5%p de Nb,Os

Fonte: Elaborado pelo autor

Nela é possivel observar que as manchas mais escuras, quando comparado a de
ferro puro, possuem maior dimensdo. As manchas com tom mais claro representam diferencas
de relevo na peca e as mais escuras representam os poros formados, como dito anteriormente e,

portanto, é possivel perceber ainda o baixo grau de porosidade nessas imagens, semelhante a
Figura 17.

Na Figura 19 é mostrada a imagem, com ampliacao de 500 vezes, da amostra de Fe
com adicdo de 1,0%p de Nb2Os.

Figura 19: Micrografia éptica (500x) da superficie da mistura com 1,0%p de Nb,Os

Fonte: Elaborado pelo autor

E possivel observar que, agora, manchas com tom mais claro aparecem em maior
quantidade, podendo dizer que a quantidade de relevos na amostra foi elevada. Com respeito as

de tom mais escuro, observa-se que estdo em maior proporcao indicando o aumento do nimero
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de poros, quando comparada a Figura 17. A Figura 20 mostra a imagem, com ampliagéo de 500

vezes, da amostra de Fe com adicao de 1,5%p de Nb2Os.

Figura 20: Micrografia 6ptica (500x) da superficie da mistura com 1,5%p de Nb2Os

Fonte: Elaborado pelo autor

Nela € possivel observar que as manchas com tom mais claro estdo na mesma
proporcao das amostras anteriores, indicando que a amostra ndo possui diferenca quanto ao
relevo, enquanto as manchas com tom mais escuro entdo em maior quantidade, implicando em
maior porosidade do material. Por Gltimo, na Figura 21 é mostrada a imagem da amostra de Fe
com adicéo de 2,0%p de Nb2Os.

Figura 21: Micrografia éptica (500x) da superficie da mistura com 2,0%p de Nb,Os

Fonte: Elaborado pelo autor

E possivel observar que as manchas com tom mais claro estdo na mesma proporgao
das amostras anteriores, indicando que a amostra ndo possui diferenca quanto ao relevo,
enguanto as manchas de tom mais claro estdo em pouca quantidade, mas em grandes dimensées
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— 0 que pode indicar poros maiores, mesmo que poucos, em comparagdo com as figuras
anteriores —.

Com relacdo as figuras apresentadas, é possivel observar uma ordem que vale para
quase todas as composicGes apresentadas nas imagens, em que, conforme o conteudo do
pentoxido de nidbio da amostra é aumentado, o grau de porosidade é supostamente elevado e
iSsO acontece sem a variacdo de outros parametros, como tempo, temperatura e pressao de

compactacéo.

4.3 Andlise de propriedades fisicas

Apds a etapa de compactacdo, os CPs foram medidos e resultados dos dados estdo

presentes na Tabela 5.

Tabela 5: Medidas realizadas ap0s a etapa de compactacao

Amostras M1 M2 M3 M4 M5
Massa
) 29,9100 29,9733 29,9467 29,9700 29,8500
(média)
Massa
) 0,0100 0,0503 0,0473 0,0400 0,1229
(desvio padréo)
Diametro
o 25,5000 25,4833 25,4833 25,4667 25,4833
(média)
Diametro
) 0,0000 0,0289 0,0289 0,0289 0,0289
(desvio padréo)
Altura
) 9,9333 9,9000 10,0000 9,9667 10,0833
(média)
Altura
0,0577 0,1732 0,0000 0,0577 0,0289

(desvio padrao)

Fonte: Elaborado pelo autor
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Na tabela estdo presentes os resultados das médias e desvio padrdo das medicGes

de massa, altura e didmetro dos corpos de prova. Portanto, com os CPs compactados e medidos,

eles foram, entdo, sinterizados e novas medidas foram realizadas e constam na Tabela 6.

Tabela 6: Medidas realizadas ap6s a etapa de sinterizacdo

Amostras M1 M2 M3 M4 M5
Massa
) 33,8233 33,9267 33,9400 33,8233 33,8600
(média)
Massa
) 0,1704 0,1747 0,0693 0,1060 0,1249
(desvio padréo)
Diametro
o 27,3000 27,4833 27,5333 27,6667 27,5500
(média)
Diametro
) 0,1323 0,0289 0,1443 0,1443 0,0500
(desvio padréo)
Altura
) 11,8167 12,0667 12,2667 11,9333 12,2500
(média)
Altura
0,2930 0,3055 0,2517 0,20822 0,2500

(desvio padréo)

Fonte: Elaborado pelo autor

Nesta tabela estdo presentes os resultados das médias e desvio padréo das medicdes

de massa, altura e didmetro dos corpos de prova que foram realizados ap6s a sinterizacao.

4.3.1 Variagdo massica

A Tabela 7 contém os resultados da variacdo massica dos CPs sinterizados, em

funcdo das medidas obtidas apds as etapas de sinterizacdo e compactacao.
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Amostras Mo () ms (9) VM (%)

13,08
M1 29,91 33,82

13,19
M2 29,97 33,93

13,33
M3 29,95 33,94

12,86
M4 29,97 33,82

13,43
M5 29,85 33,86

Fonte: Elaborado pelo autor

E possivel observar que os resultados de variagio massica estdo variando conforme

a composicdo e todos sdo valores positivos, portanto, os corpos de prova ganham massa durante

a sinterizacdo. Esse ganho ocorreu porque o ferro sofre oxidacgédo no forno, fazendo, assim, uma

camada de 6xido se formar durante o processo, 0 que ird aumentar a massa do CP.

E possivel observar também que n&o ha uma ordem crescente ou decrescente quanto

ao valor de retracdo linear, mas até a amostra M3 ha uma ordem e a M5 possui maior variagao.

Dessa forma, apenas a amostra M4 possui uma variacao diferente. Isto possivelmente aconteceu

porque quando os CPs foram sinterizados e retirados do forno, alguns ficaram presos aos tijolos.

Neste sentido, isto pode implicar em uma pequena perda de massa aleatoriamente entre 0s

corpos.

4.3.2 Retragao linear

A Tabela 8 contém os resultados da retracdo linear dos CPs sinterizados, em funcéo

das medidas obtidas apos as etapas de sinterizagdo e compactagao.
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Tabela 8: Retragdo Linear

Amostras Lo (mm) Ls (mm) RT (%)

- 18,96
M1 9,93 11,82

-21,89
M2 9,90 12,07

-22,67
M3 10,00 12,27

-19,73
M4 9,97 11,93

-21,49
M5 10,08 12,25

Fonte: Elaborado pelo autor

E possivel observar que os valores da retragdo estdo variando conforme a
composicao e todos séo valores negativos, portanto, os corpos de prova aumentam durante a
sinterizacdo. Normalmente na MP, os CPs devem diminuir, pois, a dilatacdo que acontece nesta
etapa ndo tem o objetivo de expandir o corpo, e sim de fechar os poros. Contudo, essa expansdo
ocorreu porque o ferro sofre oxidacdo no forno, fazendo, assim, uma camada de 6xido se formar

durante o processo, 0 que ira aumentar suas dimensoes.

E possivel observar também que ndo ha uma ordem crescente ou decrescente quanto
ao valor de retracéo linear e a amostra M3 possui 0 maior valor em mddulo, isto aconteceu,
possivelmente, porque quando os CPs foram sinterizados e retirados do forno, alguns ficaram
presos aos tijolos. Dessa forma, isto pode implicar em uma pequena perda de comprimento

aleatoriamente entre 0s corpos.

4.3.3 Porosidade

A Tabela 9 apresenta os resultados obtidos a partir da equacgdo 3, onde a densidade

medida na tabela representa a media das densidades medidas de trés CPs para cada mistura.
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Tabela 9: Porosidade

Amostras Densidade medida Densidade teorica Poros (%)
(g/lcmd) (g/cmd)

37,85
M1 4,89 7,87

39,45
M2 4,74 7,83

40,32
M3 4,65 7,79

39,16
M4 4,72 7,75

39,85
M5 4,64 7,71

Fonte: Elaborado pelo autor

Como aconteceu para 0s resultados de variacdo massica e retracdo linear, 0s
percentuais de porosidade ndo apresentam uma ordem total crescente ou decrescente, onde da
mistura M1 até a M3, ainda apresenta valores crescentes, contudo, na amostra M4 diminui e na
M5 volta a crescer. O que ocorreu pode ser considerado pelo mesmo motivo dos resultados
anteriores, pois o fato de pequena parte do CPs ter ficado presa no tijolo influenciou nas medidas
de massa e volume e, como consequéncia, na densidade. Entretanto, caso o resultado da mistura
M4 seja desconsiderado, é possivel observar uma ordem crescente de porosidade, onde maior

concentracéo de Nb2Os acarreta mais poros.

Os resultados apresentados confirmam as observacdes realizadas na microscopia
oOptica. Outra observacgéo interessante é que os valores de porosidade nao estdo elevados, com
excecdo do M4, visto que nenhum deles alcangou 40%. Isto pode influenciar positivamente nas

propriedades mecanicas ja que menor quantidade de poros é algo desejado.
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4.4 Analise de propriedades mecanicas

4.4.1 Dureza Rockwell B

A Tabela 10 apresenta os resultados obtidos a partir do ensaio de dureza, onde 0s

dados presentes estdo levando em conta apenas a média e desvio padrao de cada mistura.

Tabela 10: Dureza

Mistura Dureza média (HRB) Desvio padrdo (HRB)

M1 51,50 0,88
M2 55,50 1,41
M3 59,50 1,33
M4 56,75 0,92
M5 53,90 1,10
M6 79,05 3,41

Fonte: Elaborado pelo autor

Na tabela, é possivel notar a mesma tendéncia de crescimento nos resultados
anteriores, entdo, com o intuito de facilitar a visualiza¢do dos dados, o Grafico 8 foi plotado de

acordo com os valores presentes na Tabela 10.
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Grafico 8: Dureza
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Fonte: Elaborado pelo autor

Por meio desta visualizacdo € possivel perceber o quanto a dureza é maior para o
percentual de 5,0 %p Nb2Os, chegando a quase 80 HRB. Como aconteceu também para 0s
resultados de variacdo massica e retracdo linear, a amostra M3 conseguiu obter valor superior
as demais quando comparada a M1, M2, M4 e M5, dando a entender que valores préximos ao

intervalo de 0 a 1 %p de Nb2Os precisam ser investigados de melhor maneira.

Ocorreram problemas para conseguir realizar o ensaio de dureza Rockwell B da
amostra M7, isto aconteceu por problemas de fixacdo da peca, fazendo, assim, com que as

medidas tiradas saissem com grande divergéncia entre si.

Com respeito a amostra M8, representada na Figura 12, ndo foi possivel ela chegar
até ao ensaio mecénico, pois quando saiu da sinterizagdo foi formada uma camada de oxidagao
com dureza muito elevada, portanto, para realizar as analises na pe¢a, um passe de desbaste,
com intuito de facear a amostra, iria ser realizado — contudo, ao tentar prender o CP na placa
do torno ele quebrou —. Quando quebrado, ao olhar a peca — que estava além da camada de

oxidacdo — foi possivel ver que alguns pds ainda estavam soltos e, como consequéncia, 0 corpo
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de prova ndo sinterizou. O possivel motivo deste acontecimento pode ser porque a camada
oxidante formada se tornou como uma capa térmica para o disco, possuindo, assim, grande
resisténcia térmica e impedindo o calor de chegar ao centro do CP. Uma hipotese para resolucédo
deste problema em trabalhos futuros necessita de um forno a vacuo para impedir a0 maximo a

formagédo da camada oxidante.

Um aco SAE 1020, laminado a quente, possui dureza de 111 HB (SOCIETY OF
AUTOMOTIVE ENGINEERS, 1995), usando auxilio da norma ASTM E140 (AMERICAN
SOCIETY FOR TESTING & MATERIALS, 2010) para converter as escalas e efetuar a
comparacéo, observa-se que o Fe com adicdes de 1 e 5 %p de Nb2Os possui dureza de 106,5 e
147,15 HB, respectivamente, garantindo, desta forma, que essa adi¢cdo do pentoxido de nidbio

consiga conferir uma dureza préxima a obtida por uma adicdo de 0,20 %p de C.
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5 CONCLUSOES

Neste trabalho foi estudada a possibilidade da producdo de ligas de Fe-Nb20s
utilizando o método de MP, onde todos os parametros para fabricagdo se mantiveram constantes
e apresentou variagdo nos percentuais do pentoxido de nidbio na liga metélica, apenas. Entéo
foi investigado sobre a analise de composicao quimica e as propriedades fisicas e mecanicas da

liga fabricada.

Foi possivel concluir que os corpos de prova conseguiram ser caracterizados sem a
perda de formato, permitindo a realizacdo dos ensaios neles, com excecdo apenas da mistura
com 50% de cada elemento. Além disso, nas propriedades fisicas e mecéanicas houve uma
tendéncia de crescimento dos resultados, quando vistos em maddulo, conforme havia o aumento

do contetido do pentdxido de nidbio, onde isto aconteceu para o intervalo de 0 a 1 %p do Nb20s.

Nas propriedades fisicas, o fato da mistura com 1 %p do pentdxido de nidbio
possuir o maior valor de porosidade, sendo este superior a 40%, foi o principal ponto negativo
do estudo, onde é visto que ha a necessidade de otimizar os parametros com o intuito de
diminuir um pouco a porosidade da liga, dado que estes atuam como concentradores de tenséo.
Ja na andlise de dureza, foram obtidos valores satisfatérios, podendo, assim, justificar a
utilizacdo deste material para alguma aplicacéo industrial que demande de suas propriedades,
necessitando, dessa forma, efetuar estudos mais aprofundados com relagdo ao custo de
fabricacdo deste produto em comparacdo a outros e avaliacdo de outras propriedades, como

resisténcia a corrosdo, tenacidade e resisténcia a tracao.

6 CONSIDERACOES FINAIS

Com relacdo a outros fatos importantes observados, no processo de sinterizacao,
viu-se a necessidade de um forno com maior poténcia para sinterizar a amostra com composi¢do
de 50%p de Nb20s, sendo necessario, ainda, a utilizacdo de atmosfera controlada para controlar
0 processo de oxidacdo. Com relacdo as demais ligas, elas foram fabricadas normalmente, ndo

possuindo nenhum problema depois dos ajustes de parametros.

Nos testes de FRX, foi possivel obter mais sobre a composic¢éo dos pds obtidos,

onde é visto que o material possui pouca impureza — sendo importante ressaltar que o material
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obtido pela CBMM possuia tdo pouco grau de impureza, que 0 equipamento ndo conseguiu
identificar quais elementos eram estes —. Além disso, os resultados do DRX, fundamentalmente,
confirmaram sobre os resultados da fluorescéncia de raios X para amostras com pos puros e nas
misturas, foi avaliado apenas uma regido da peca, onde foram encontradas formacéo de nova
fase e formacdo de solucédo sélida, sendo interessante novamente ressaltar que a existéncia de

uma nao anula a outra.

Com relacdo a retracéo linear e variagdo massica, 0 que era esperado aconteceu, em
que os CPs ganharam massa e aumentaram o seu volume devido & oxidacgdo formada em sua
superficie. Sobre a porosidade, notou-se ser interessante estudar sobre variagcdes nos parametros
da MP com a finalidade de diminuir o indice de porosidade nas amostras, dado que isso tornara
0 material menos resistente, onde a microscopia optica comprovou gue o0 aumento do contetido
de Nb20s implicava, essencialmente, no aumento de porosidade da amostra, fazendo, assim,
necessario analises mais profundas de microscopia, como, por exemplo, a utilizacdo de um
microscopio eletrénico de varredura (MEV) para poder identificar tamanhos mensurados

discretamente e formato de particulas.

6.1 Sugestbes para trabalhos futuros

Para o desenvolvimento de novos estudos, incentivando a continuacdo ou aplicacédo

deste trabalho, seguem sugestfes para trabalhos futuros:

Investigar as propriedades mecanicas para composi¢ées bem proximas a 1,0 %p de

Nb2Os, para entender o funcionamento desta liga;

e Reproducdo de ligas com 50%p de Nb2Os, com o estudo da camada de oxidacéo
formada mostrando elevada dureza e fragilidade, utilizando, assim, algum tipo de

atmosfera que reduza a oxidagdo que acontece no ferro;
e Investigacao de outras propriedades mecanicas, como resisténcia a tragdo e compressao;

e Aprofundar o estudo de sinterizacéo, utilizando a variacdo de pardmetros no processo,
como pressdo de compactacdo e temperatura de sinterizacdo, visando, assim, a

otimizagdo das propriedades mecénicas e diminuindo a porosidade do material;
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Realizar um estudo sobre a viabilidade econémica destas ligas em comparagdo com o
aco, dado que a grande reserva pertencente ao Brasil poderia facilitar a producéo para

esta categoria de liga para vérias aplicacoes;

Anélise da influéncia da granulometria dos pés utilizados sobre as propriedades fisicas

€ mecanicas;

Estudo da influéncia da porosidade com concentrador de tenséo nas ligas de Fe- Nb2Os.
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