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Resumo

O presente estudo compara a densificagdo de amostras de uma liga de niquel Monel 400
sinterizadas em duas diferentes atmosferas, sendo uma atmosfera inerte de gas argonio e
outra um sélido composto de coque de petréleo. Trés pares de amostra foram feitos, cada
uma delas compactadas em diferentes pressoes de 665 MPa, 1350 MPa e 2000 MPa; nos
pares de mesma pressdo, uma amostra foi sinterizada no meio gasoso, e a outra amostra
sinterizada no meio sdlido a uma temperatura de 1100°C por um tempo de 180 minutos.
Diversas imagens metalograficas foram obtidas e analisadas por meio de software, para des-
cobrir a porcentagem de drea porosa superficial. Verificou-se que as amostras que tiveram
maior pressao de compactagdo obtiveram uma menor area porosa, assim como as sinteri-
zadas, em meio so6lido, também obtiveram uma maior densificagdo, em relagéo as amostras
sinterizadas em meio gasoso.
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Abstract

The present study compares the densification of samples of a sintered Monel 400 nickel alloy in
two different atmospheres, one being an inert atmosphere of argon gas and other a solid medium
composed of petroleum coke. Three sample pairs were made, each one of them compressed at
different pressures of 665 MPa, 1350 MPa and 2000 MPa; in the same pressure pairs, one sample
was sintered in the gaseous environment, and the other sample sintered in the solid environment
at a temperature of 1100 °C for a time of 180 minutes. Several metallographic images were
obtained and analyzed by software to find the percentage of porous surface area. It was found
that the samples that had higher compaction pressure had a smaller porous area, as well as the
sintered ones, in solid medium, also had a higher densification, compared to the sintered samples
in gas medium.

Keywords: Densification. Sintering. Sintering atmospheres.

1 Bacharel em Engenharia Mecanica e mestrando do Programa de Pés-graduagdo em Engenharia Mecinica da Universidade Federal
do Rio Grande (FURG), Rio Grande, RS, Brasil. E-mail: angelo.bonamigo@gmail.com

2 Doutor em Ciéncia e Tecnologia dos Materiais pela Universidade Federal do Rio Grande do Sul (UFRGS), Porto Alegre, RS.
Professor da Escola de Engenharia na FURG. E-mail: jorge.braz@furg.br.

3 Doutor em Engenharia de Minas, Metalturgica e de Materiais pela UFRGS. Professor da Escola de Engenharia e coordenador do
Programa de Pds-graduagdo em Engenharia Mecénica na FURG. E-mail: lucianobiehl@furg.br.

4 Bacharel em Engenharia Mecénica e mestrando do Programa de Pés-graduagdo em Engenharia Mecanica na FURG. E-mail: hek-
tor_borges@hotmail.com.

5 Doutor em Engenharia de Minas, Metaltrgica e de Materiais pela UFRGS. Professor na Escola Técnica Liberato Salzano Vieira da
Cunha (FETLSVC), Novo Hamburgo, RS. E-mail: josesouza@liberato.com.br.

Artigo recebido em 04.12.2018 e aceito em 13.05.2019.




1 Introdugao

A metalurgia do pé ¢ amplamente usada na fa-
bricagdo de pecas de alto desempenho, sendo uti-
lizados diversos metais e ligas de composi¢oes di-
versas (YANG et al., 2017). O processo permite a
maxima utilizagdo da matéria-prima, permitindo
a fabricagdo de peca com elevado grau de comple-
xidade, com propriedades mecénicas controladas e
bom acabamento superficial. Sendo essa utilizada
em varios setores, como aeroespacial, médico, auto-
mobilistico, etc. (CARDOSO et al., 2017; VERMA,;
TYAGI; YANG, 2015).

Praticamente 70% das pegas sinterizadas sdo
empregadas na industria automotiva, onde cada vez
mais os componentes feitos por processo tradicio-
nais estdo sendo substituidos componentes feitos
pela metalurgia do po, permitindo obter formas
mais complexas e, ainda assim, atendendo as exi-
géncias de projeto. Muitos dos estudos estdo sendo
focados nos componentes de motores, que tém for-
mas complexas, elevada precisdo e sdo expostos a
ambientes com alto nivel de agressividade corrosiva.

A liga de niquel Monel é extremamente resisten-
te a corrosio, principalmente em ambientes mari-
nhos com 4gua parada, sendo sua grande utilizagao
em componentes para ambientes salinos como a in-
dustria naval e petroquimica. Em relacdo as demais
superligas de niquel, ela tem baixa resisténcia me-
canica, sendo essa comparavel aos agos especiais. O
aumento da competitividade entre as empresas au-
menta a busca por diferenciais competitivos, crian-
do uma demanda por novos métodos de produgio.

Novos métodos podem ser o uso de novas ligas,
tendo um diferencial nas propriedades mecénicas e
fisicas das pecas ou com novos métodos de fabrica-
¢oes dos materiais existentes, obtendo um diferen-
cial produtivo e nos custos de produgéo das pecas. A
sinterizagao tem um alto custo agregado na fabrica-
¢do de componentes, sendo esse um limitador para
sua utilizagdo, mas suas propriedades e utilizagoes
unicas garantem sua parcela de mercado, principal-
mente nas indudstrias automotivas.

Essa pesquisa busca comparar as densificacoes
entre duas atmosferas de sinteriza¢do, sendo uma
delas gasosa, composta pelo gas inerte argdnio; e a
outra composta por um meio sélido de coque de pe-
tréleo (carbono). Serd analisada a porcentagem de
area porosa de cada amostra.

2 Revisao da literatura

A metalurgia do pd apresenta vantagens em re-
lagao aos processos tradicionais de fabricagao, sendo
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esses: a precisao dimensional, garantia de geometria
e tolerincias em alta repetitividade, evitando etapas
de acabamento posteriores, como usinagem; me-
nor tempo de execugdo; menor consumo de ener-
gia e facilidade de automacao da linha de processo.
Entretanto para a sinterizacdo ser economicamen-
te atrativa é necessario um grande lote de pecas
(CARDOSO et al., 2016, 2017).

As particulas de po utilizadas na sinterizagao
sao classificadas, conforme sua geometria: pds-es-
féricos sdo obtidos pelo processo de atomizagéo,
enquanto pos- irregulares sao obtidos por proces-
sos quimicos ou mecanicos. Para diferentes geome-
trias, os pos diferirdo em seus parametros fisicos,
como energia superficial, tamanho médio da par-
ticula, viscosidade, entre outros. Na densificacio, é
extremamente dificil isolar a influéncia de um tni-
co parametro fisico, devido as inter-relagdes entre
os mesmos (YANG et al., 2017).

As diferentes formas, tamanhos, distribuicdo
granulométrica e outras caracteristicas dos pds sao
imprescindiveis para o dominio do processo de ob-
tengdo dos pds e sua correta caracterizagdo, para se
ter um controle exato sobre as propriedades finais
das pecas (LOBO, 2014).

Quanto mais irregular for a forma, maior a area
superficial livre para interagdo, formando uma pega
mais compacta e com melhor propriedade mecani-
ca. Analisando o tamanho de uma particula com
diametro médio maior, permite uma menor pres-
sao de compactagdo, enquanto uma com didmetro
médio menor permite uma superficie menos rugosa
(LOBO, 2014).

Mesmo que a energia livre do compactado verde
seja dominante na for¢a motriz da sinterizacao, ela
nao domina a cinética relacionada com a densifica-
¢do; essa ¢ influenciada pela distdncia entre as ma-
térias que permitem o transporte ou nao de massa.
Ela é a maior influéncia do tamanho do grdo e ndo a
maior energia livre contida nas superficies, a poro-
sidade e a densidade sdo importantes caracteristicas
para a compactagdo, os poros influem na carga de
compressao e a densidade mostra o verdadeiro volu-
me do p6 (LOBO, 2014).

De acordo com Lobo (2014), as propriedades
mecénicas dos acos melhoram com o aumento da
pressdo de compactacido, devido a diminuigdo e
mudang¢a morfoldgica dos poros e diferente meca-
nismo de difusao.

O efeito da pressdo e a influéncia do tamanho
das particulas sobre a porosidade sdo mostrados na
figura 1. O aumento da pressao de compactagao atri-
bui uma diminui¢ao da porcentagem de porosidade,
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e a diminui¢do do tamanho das particulas mostrou
que os graos mais finos apresentaram uma porcen-
tagem porosa menor que os graos mais grosseiros,
entretanto isso nao implicou em uma diferenca sig-
nificante na porcentagem de porosidade (ROSA;
SHAREEF; NOORT; 2000).

Figura 1 - Pressdo x Porcentagem porosa
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Um dos mecanismos de densificagdo ocorre no
limite do fechamento dos poros, onde ha uma re-
dugdo da pressdo interna, surgindo uma contragao,
primeiramente a reducio da pressdo nos poros dese-
quilibra a for¢a motora, induzindo o preenchimento
dos poros. Posteriormente, a pressao reduzida nos
poros aumenta a tensdo de sinteriza¢ao, aumentan-
do a taxa de densificagao, devido a solugdo de repre-
cipitagdo (CARDOSO et al., 2016).

A figura 2 mostra a relagdo entre o percentual
poroso e o tempo de sinterizagdo, e a figura 3, a re-
lagdo entre o percentual poroso e a temperatura de
sinterizagdo. Neles, pode-se notar que o tempo de
sinterizagdo nao teve influéncia significativa no por-
centual poroso, enquanto o aumento da temperatura
de sinterizagao impactou na diminuigéo significativa
da area porosa (ROSA; SHAREEF; NOORT, 2000).

Figura 2 - Tempo x Porcentagem porosa

Fonte: Rosa, Shareef e Noort (2000).

A porosidade influencia no tratamento térmi-
co de ligas feitas por metalurgia do pd, estudos de-
monstram uma menor capacidade de témpera em
ligas sinterizadas do que as fabricadas por processos
convencionais (LOBO, 2014).

A sinterizagdo é definida como a consolidagdo
das particulas, através do aquecimento do compac-
tado verde a uma temperatura de 2/3 da temperatura
de fusido do material (CARDOSO et al., 2017).

A técnica de sinterizacio chamada de conven-
cional é a mais utilizada, sendo que ela utiliza um
aquecimento resistivo e uma atmosfera controlada.
A atmosfera tem fundamental importancia no pro-
cesso de sinterizagdo dos metais, reduzindo os 6xi-
dos, criando dtomos do metal altamente mdveis. A
atmosfera pode afetar significantemente as proprie-
dades finais e a na obten¢ao de uma boa precisao di-
mensional (CARDOSO et al., 2016, 2017).

Na sinterizagao, o estagio final envolve o fecha-
mento da porosidade aberta e eliminagdo de poros
isolados, atingindo a densificagao total. Um dos me-
canismos de diminui¢do da porosidade esta associa-
do ao crescimento de graos, a densificagdo inevita-
velmente incorre no crescimento de graos, o controle
do tamanho de grao na matriz, durante a sinterizagao
pela difusdo do transporte de massa, reduz a taxa de
crescimento de grdos. As mudangas de forma e ta-
manho dos graos podem alterar completamente as
caracteristicas projetadas, sendo que uma energia su-
perficial maior pode contribuir para uma densifica-
¢do mais rapida (CHAMBON; VAUDEZ; HEINTZ,
2018; JU; NING; LU, 2018; NABBOUH et al., 2018).
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Fonte: Rosa, Shareef e Noort (2000).

Figura 3 - Tempo x Porcentagem porosa
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A atmosfera de sinterizacdo pode afetar a com-
posicdo da superficie, mudando os potenciais qui-
micos da superficie, alterando a dominéancia de
diferentes mecanismos de sinterizacdo. Diferentes
atmosferas e pressoes sao fatores que mudam o com-
portamento de sinterizagdo (JU; NING; LU, 2018).
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Diferentes atmosferas de sinterizacdo influen-
ciam na mudanga do pardmetro da célula unitaria e
no tamanho do cristalino com a variagio de tempe-
ratura. E também influi no aumento da porosidade
que consequentemente influencia na densificagdo
(GHASALI et al., 2016).

3 Materiais e métodos

Para a realizagdo deste trabalho, foi utilizado
uma liga de niquel Monel 400, sendo essa compo-
sicdo das amostras feita por pds-dissociados, cuja
composi¢do quimica é mostrada na tabela 1, refe-
rendada pela norma UNS 04400.

Tabela 1 - Composi¢ao quimica

Ni

Cu Fe C

Monel 400 65,0%

32,2%

2,5% 0,3%

Fonte: Os autores (2017).

A mistura de pos-elementares foi feita em um
misturador do tipo “Y” pelo tempo de uma (1)
hora, para que se obtenha uma homogeneizagao
da mesma. Logo apos, foram separadas seis (6)
amostras de dez (10) gramas cada, das misturas
de pds, que foram compactadas em uma matriz de
compressdo de dupla a¢do, composta de: duas (2)
puncdes e uma (1) matriz cilindrica; sendo a area
da matriz igual a 147,41 mm?. Duas (2) amostras
foram compactadas a uma for¢a de compactagdo
de 665 MPa, outras duas (2) compactadas a uma
forga de compactagao de 1350 MPa e as outras duas
(2) amostras compactadas a uma for¢a de compac-
tacdo de 2000 MPa; formando uma amostra com
formato e dimensdes mostradas na figura 4.

Figura 4 - Formato e dimensdes das amostras
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Fonte: Os autores (2017).

A sinterizagdo foi dividida em dois (2) gru-
pos de amostras, sendo eles constituidos de uma
(1) amostra de cada pressio de compactacio.
Cada grupo foi sintetizado a uma temperatura de
1100°C, por um tempo de 180 minutos, sendo di-
ferenciados somente pela atmosfera. O primeiro
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grupo foi colocado em uma (1) caixa metalica en-
volto de coque de petrdleo, sendo a caixa fechada
hermeticamente, onde foi sinterizado no forno
elétrico resistivo da marca Pyro, presente no labo-
ratério de Engenharia Mecénica da Universidade
Federal de Rio Grande (FURG). O segundo grupo
de amostras foi sinterizado em atmosfera de argo-
nio, com uma vazdo de dez (10) litros por minu-
to no forno elétrico com atmosfera controlada da
marca EDG.

Para a analise de porcentagem de drea po-
rosa, foi utilizado o microscépio 6tico Olympus
QX 51, presente no laboratério de Engenharia
Mecénica da FURG; e o Microscépio Eletrénico
de Varredura, Jeol, JSM-6610LV com microsson-
da de EDS, presente no CEME-SUL FURG. Nesse
local, foram coletadas inimeras imagens micros-
copicas, com diferentes ampliagdes, das superfi-
cies das amostras polidas.

Para a andlise de porcentagem da area poro-
sa, foi usado o software Image]J, onde as imagens
foram transformadas em imagens de dois (2) bits.
Essas imagens continham somente as cores preto
e branco, onde as partes em preto eram as porosi-
dades e a parte em branco, o metal base.

4 Resultados e discussoes

Na analise microestrutural, notou-se a presen-
¢a de porosidades nas amostras, onde as fases mais
escuras foram caracterizadas como porosidade e as
fases mais claras como o metal base das amostras.

Para as amostras sinterizadas em uma atmosfe-
ra solida de coque de petréleo, utilizando diversas
imagens de cada amostra, as quais foram processa-
das pelo software Image], transformadas em ima-
gens de 2 bits, conforme as figuras: 5(a), amostra
compactada a uma pressdo de 665 MPa, 5(b) amos-
tra compactada a uma pressiao de 1350 MPa, 5(c)
amostra compactada a uma pressao de 2000 MPa.
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Figura 5 - (a) Amostra compactada a uma pressdo de 665 MPa; (b) Amostra compactada
a uma pressdo de 1350 MPa; (c) Amostra compactada a uma pressao de 2000 MPa
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Fonte: Os autores (2017).
Analisando os resultados do software, obteve-se  apresentada na tabela 2. Na sequéncia, foi obtido um

em uma porosidade média das amostras sinteriza- aumento de densificagiao das amostras, conforme o
das em uma atmosfera sélida de coque de carbono, aumento da for¢a de compressao utilizada.

Tabela 2 - Area média porosa das amostras sinterizadas em atmosfera sélida de coque de petréleo

Amostra (pressdo de compactagio) Area média porosa (%)
665 MPa 22,16
1350 MPa 16,17
2000 MPa 8,51

Fonte: Os autores (2017).

de dois (2) bits, conforme as figuras: 6(a), amostra
ra gasosa composta de gas argonio, utilizando diver- compactada a uma pressdo de 665 MPa; 6(b) amos-
sas imagens de cada amostra, essas foram processa- tra compactada a uma pressdo de 1350 MPa; 6(c)
das pelo software Image], transformadas em imagens amostra compactada a uma pressao de 2000 MPa.

Para as amostras sinterizadas, em uma atmosfe-

Figura 6 - (a) Amostra compactada a uma pressao de 665 MPa; (b) Amostra compactada
a uma pressdo de 1350 MPa; (c) Amostra compactada a uma pressao de 2000 MPa
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Fonte: Os autores (2017).

argonio, apresentada na tabela 3, onde foi obtido um
aumento de densificagdo das amostras, conforme o
aumento da for¢a de compressao utilizada.

Analisando os resultados do software, obteve-se
em uma porosidade média das amostras sinteri-
zadas em uma atmosfera gasosa composta de gas
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Tabela 3 — Area média porosa das amostras sinterizadas uma atmosfera gasosa composta de gés argénio

Amostra (pressdo de compactagao)

Area média porosa (%)

665 MPa
1350 MPa
2000 MPa

36,05
31,24
21,59

Fonte: Os autores (2017).

Com os dados da tabela 2 e da tabela 3, foi constru-
ido o grafico de colunas, comparando as areas porosas
médias para as amostras com mesma carga de compres-
sdo e diferentes métodos de sinterizagdo, mostradas na

figura 7, onde se pode notar que as amostras sinteriza-
das em meio solido de coque de petrdleo obteve uma
maior densificagdo do que as amostras sinterizada em
argbnio com uma mesma for¢a de compactagio.

Figura 7 - Comparacio das dreas médias porosas entre os diferentes métodos de sinterizagdo

40,00
35,00
30,00
25,00
m Area Média Porosa (%) Atm.
20,00 Ji Sélida
m Area Média Porosa (%) Atm.
Argonio
15,00
10,00
5,00
0,00
665 MPa 1350 MPa 2000 MPa
Fonte: Os autores (2017).
5 Conclusao Referéncias

Com os dados obtidos no presente estudo, ve-
rificou-se que, no processo de sinterizagdo, a at-
mosfera tem uma influéncia na densificagdo das
amostras, sendo que as amostras sinterizadas em
uma atmosfera sélida de coque de petréleo obtive-
ram uma menor area porosa em comparagiao com
as amostras sinterizadas em atmosfera gasosa com
o gas argonio. Sendo assim, as amostras sinteriza-
das em atmosfera solida apresentaram uma maior
densificagdo que as amostras sinterizadas em at-
mosfera gasosa. Nao foram detectadas diferencas
anisotropicas significativas entre as amostras sinte-
rizadas com diferentes atmosferas.
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