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RESUMO

O objetivo deste trabalho foi o desenvolvimento de agos com
baixo coeficiente de atrito via metalurgia do p6 através de uma rota de
processamento que unisse as caracteristicas metallrgicas proximas aos
acos produzidos por metalurgia do pé via injegdo (MPI) com a
facilidade e o custo do processo de fabricacdo via compactacdo de pés.
Assim neste trabalho estudou-se uma rota de granulacdo de pds,
utilizando a matéria prima empregada na MPI e um aglomerante
organico para formar os granulos. Os ligantes organicos estudados
foram a parafina (PW) e o Etileno-Acetato de Vinila (EVA), e devido as
caracteristicas dos polimeros e dos p6s empregados, o ligante que
apresentou melhores resultados foi o EVA, que manteve os granulos
formados durante o0 manuseio dos p6s granulados. A composi¢éo da liga
estudada foi Fe+0,6C+3SiC, devido aos melhores resultados
encontrados em trabalhos anteriores realizados no Laboratério de
Materiais da UFSC. No presente trabalho, foi avaliada a influéncia do
tamanho médio das particulas de ferro e de carboneto de silicio (SiC), e
as diferengas estruturais do material ao adicionar o polimero como
agente formador de granulos. Os pés inicialmente misturados em um
misturador do tipo “Y” foram granulados via granulacdo a tambor,
devido a escala laboratorial em que foi feito o trabalho. Assim que os
processos de preparacdo dos pds foi concluido, partiu-se para a etapa de
compactagdo e sinterizacdo em ciclo Unico de extracdo de aglomerante e
sinterizacdo dos componentes. As pecas foram submetidas a andlises
materiolograficas, mecanicas e triboldgicos onde pode ser verificado
qgue o objetivo do trabalho foi alcangado, as pegas produzidas via
compactagdo de pds granulados alcancaram resultados proximos aos
resultados da liga de mesma composic¢do produzida via MPI, com um
tempo de processamento e custo proximo ao da metalurgia do po via
compactagéo.

Palavras Chave: metalurgia do pd, lubrificante sdlido, granulacdo de p6s.
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ABSTRACT

The aim of this work was the development of powder metallurgy steels
with low friction coefficient made by a new route. It is join
metallurgical characteristics of steels produced by powder injection
molding (MPI) with facilities and cost of the manufacturing process for
compaction powders. In this work, it was studied the granulation of
powders using the raw material used in the MPI and organic binder to
form the granules. The organic binders studied were Paraffin Wax (PW)
and Ethylene-Vinyl Acetate (EVA), and due to the characteristics of the
polymers and the powder employed, the binder which presented better
results was EVA, which retained the granules formed during the
handling until the forming.

The alloy composition studied was Fe +0.6 C +3 SiC, due to better
results found in previous studies conducted in the Laboratory of
Materials of UFSC. In the present study, we evaluated the influence of
the average particle size of iron and silicon carbide (SiC), structural
differences and with polymer as granulate agent. The powders were
initially mixed in a Y-type mixer and they were granulated by tumbling
granulation. Once the process has completed, it started the preparation
of the compaction powders and sintering in a single cycle of binder
removal and sintering of the components. The pieces were metallurgical,
mechanical and tribologically analyzed and the aim of the work was
achieved. The parts produced via granulated powders compaction
achieved similar results to the results of the same alloy composition
produced via MPI, with a processing time and cost close to the powder
metallurgy via compaction.

Keywords: powder metallurgy, powder granulated, self lubrificating.
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1. INTRODUCAO

1.1. INTRODUCAO E CONTEXTUALIZACAO

Hoje o mercado busca novos meios para reduzir custos e diminuir
0 consumo de energia, gerando um diferencial em seus produtos. Os
meios para se alcancar estes diferenciais podem ser a utilizagdo de novas
tecnologias, utilizacdo de energias renovaveis, reducdo de emissdo de
poluentes no seu funcionamento ou na sua producdo, na reducdo de
custos ou no aumento da durabilidade de seus produtos. Uma das formas
de aumentar a vida de produtos ¢é pela diminuicdo do desgaste relativo
entre superficies através da reducdo de atrito [1][2].

Uma forma de reduzir o atrito e o desgaste entre as superficies
gue possuem movimento relativo é manté-las separadas, introduzindo
entre elas uma camada de lubrificante. Uma das possiveis solucdes, e a
mais utilizada atualmente, é a lubrificacdo utilizando lubrificantes
liquidos. Neste tipo de lubrificacdo o fluido forma uma pelicula
gue separa as superficies em movimento relativo. No entanto, em muitas
situacGes préticas, o lubrificante fluido ndo pode ser utilizado, como por
exemplo, onde h& baixa pressdo ou em intervalos de temperatura onde
os fluidos ndo apresentam mais eficiéncia. Este fato ocorre tanto em
temperaturas mais altas (acima de 200°C) quanto mais baixas, onde os
fluidos ndo possuem mais fluidez adequada. Além disso, este tipo de
lubrificacdo pode trazer problemas de contaminagdo ambiental ou agir
como contaminante no processamento de outros produtos (inddstria de
alimentos, por exemplo).

O uso de lubrificantes fluidos também torna ineficiente em
situacBes de lubrificacdo limite decorrentes de paradas de ciclo, ndo
conformidade entre as superficies ou a impossibilidade de formacédo do
filme do fluido, causam o contato entre as superficies das pecas e 0
desgaste das mesmas [3].

Uma alternativa a lubrificacdo com lubrificantes liquidos é o uso
de lubrificantes solidos, que atuam de forma semelhante que a liquida,
formando uma camada que impede o contato entre superficies em
movimento relativo. 1sso, porém, € possivel devido a caracteristicas do
solido, que possui baixo coeficiente de atrito () [1].

Este lubrificante pode ser aplicado aos componentes em contato
na forma de filmes ou camadas depositadas, geradas nas superficies em
contato ou dispersos no volume do material na forma de particulas. No
caso da aplicacdo de lubrificantes como filmes ou camadas existe a
possibilidade de haver desgaste dos mesmos, ocorrendo o contato metal-
metal e o consequente desgaste das superficies, associado a dificuldade
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de reposicdo do lubrificante, oxidacdo e degradacdo. Uma forma de
aumentar o tempo de vida de materiais € incorporar lubrificante sélido
no seu volume na forma de particulas dispersadas ou precipitadas de
segunda fase, gerando um material compdsito de baixo coeficiente de
atrito.

As pecas produzidas hoje contendo lubrificante sélido dispersos
na matriz sdo buchas de materiais compositos geralmente produzidos
por metalurgia do pd, incluindo bissulfeto de molibdénio (MoS,), prata
(AQg), politetrafluoretileno (PTFE), diseleneto de molibdénio (MoSe;)
com prata ou cobre (Cu), e MoS, com matriz ferrosa e platina (Pt) [4].
Buchas autolubrificantes a base de bronze contendo fase de lubrificante
solido vem sendo produzidas e utilizadas h& décadas em diversas
aplicacGes de engenharia. No entanto, estas buchas ndo apresentam
elevada resisténcia mecéanica devido ao elevado percentual volumétrico
(da ordem de 15 a 40 %) de particulas de lubrificante sélido.

Este elevado percentual é necessario para se alcancar o
coeficiente de atrito desejado, porém compromete o0 grau de
continuidade da matriz, diminuindo demasiadamente a sua resisténcia
mecanica. Também, as matrizes utilizadas atualmente nédo apresentam a
dureza necessaria para evitar que as particulas da fase lubrificante sélido
sejam encobertas rapidamente pela fase matriz por micro-deformacéo
pléstica, dificultando a manuten¢éo de uma tribo camada de lubrificante
solido na superficie de trabalho.

Para haver uma distribuicdo homogénea destas particulas de
lubrificante no interior da matriz, a metalurgia do pé (materiais
sinterizados) apresenta faceis formas para a adicdo de lubrificantes, que
podem ser adicionados durante a mistura dos pds ou, em determinados
casos, gerados por precipitagdo durante a etapa de sinterizacdo. Quando
este material possui contato com outra superficie e apresenta movimento
relativo, o lubrificante forma uma fina camada que impede o contato
direto entre as pecas.

As técnicas de metalurgia do po, tanto compactacdo como a
moldagem de p6s por injecdo apresentam alternativas viaveis e de baixo
custo para a fabricacdo seriada de componentes com elevada preciséo
dimensional. Sendo assim utilizada em todos os setores da industria e
estas rotas sdo estudadas para resolver problemas e desenvolvimentos de
novos materiais para diversas aplicaces.

Porém as rotas convencionais de producdo de pecas
autolubrificantes a partir do p6, a moldagem de p6s por injecdo (MPI) e
a compactacdo, trazem algumas limitagcGes. A moldagem de pds por
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injecdo necessita de um maior tempo de processamento e um maior
custo de matéria prima.

Ja a metalurgia do p6 via compactacdo possui uma resisténcia
mecanica (resisténcia a tragdo, por exemplo) inferior a MPI devido a
caracteristica de matéria prima e microestrutura (tamanho de p6 e poros,
por exemplo). Apresenta uma reducdo na continuidade da matriz (em
comparacdo a MPI) e por consequéncia uma diminui¢do da resisténcia
mecanica quando é adicionado particulas de segunda fase, como as
particulas que apresentam caracteristicas de lubrificante solido.

1.2. OBJETIVOS E JUSTIFICATIVAS

Conforme as caracteristicas de aco autolubrificante sinterizado e
guestdes de suas rotas de moldagens abordadas no item anterior, 0
presente trabalho procura encontrar uma rota de processamento que
permita aliar as caracteristicas tribolégicas adequadas (baixo atrito e
resisténcia ao desgaste) com propriedades mecanicas adequadas, tendo
uma rota de producdo de baixo custo. Uma forma de resolver este
problema ¢ aliar as caracteristicas das duas principais rotas de
processamento de materiais particulados, moldagem de pds por injecdo
e compactacdo de pds. Ou seja, obter as caracteristicas microestruturais
avancgadas da MPI com a simplicidade de processamento e baixo custo
da rota de compactagéo de pos.

Assim, o objetivo do presente trabalho, na préatica, se constitui no
desenvolvimento de um aco autolubrificante “in situ” que seja
produzido pelo processo de compactacdo, com sua facilidade de
processamento e custos de fabricacdo, e que possua caracteristicas
microestruturais préximas dos acos produzidos por metalurgia do pé por
injecdo (MPI).

Para atingir o objetivo proposto, 0s seguintes objetivos
especificos devem ser desenvolvidos:

1. Obtencdo de um material autolubrificante;

2. Anédlise da influéncia dos diferentes pos, relacdo tamanho de
particula entre p6 da matriz e fase precursora de lubrificante
solido (SiC);

3. Estudo das propriedades tecnoldgicas dos pos, densidade
aparente, escoabilidade e compressibilidade, com e sem
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granulacdo. Estes pardmetros sdo fundamentais para seu
processamento.

4. Avaliacdo das propriedades microestruturais, fases formadas e
nédulos de lubrificantes, propriedades mecanicas, dureza e
resisténcia a tracdo e triboldgicas (atrito e desgaste).
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2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 METALURGIA DO PO
Na atualidade a metalurgia do pé (M/P) possui grande aplicacdo

em toda a industria metal mecanica. Presente em todos os setores da
indUstria, produzindo pecas para diferentes aplicacdes e dimensdes.
A metalurgia do pd tradicional é desenvolvida em quatro etapas:

producdo dos pos;

mistura de pdés e aditivos;

compactacdo/moldagem (conformac&o/obtencéo da forma);

sinterizagdo [5].
As propriedades necessarias na peca final dependem de todas as
etapas descritas. Na etapa de compactacdo ou moldagem é estabelecida
a geometria do componente quando da producdo de pecas. Na etapa de
sinterizacdo estabelece-se a microestrutura e, consequentemente, as
propriedades mecanicas. Estas, além de dependerem da composicdo da
liga (elementos de liga presentes) dependem dos pardmetros de
processamento como: tipo e tamanho do pdé utilizado, pressdo de
compactagdo, temperatura e tempo de sinterizagao e atmosfera utilizada.
Na metalurgia do p6 ferrosa os elementos de liga mais utilizados na
producdo industrial sdo: Cu, Ni, C, P e Mo [5].

A metalurgia do p6 ferrosa tem como principais vantagens:

e Perda minima de matéria-prima;

e Fécil controle da composicdo quimica do material;

e Temperatura de sinterizacdo baixa se comparada com a
fundicgdo;

e Obtencdo de componentes acabados com tolerdncias
dimensionais estreitas;

e Versatilidade: diferentes pecas podem ser fabricadas com o
mesmo equipamento, trocando-se apenas o ferramental de
moldagem;

e Processo produtivo de facil automac&o;

e Uso mais eficiente de matérias-primas e de energia;

e Processo mais econémico para a producdo de pecas em grandes
séries.

A metalurgia do p6 tem o seu uso consolidado em algumas rotas
fabris por ser um processo alternativo mais econdmico quando da
fabricacdo de grandes lotes de pecas de alta precisdo em série. E
também por ser para muitos materiais, o Unico processo de fabricagéo
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tecnologicamente vidvel em fungdo da microestrutura exigida ou das
propriedades fisicas e mecénicas do préprio material.

Nos Gltimos trinta anos a metalurgia do p6 ferrosa evoluiu muito
em consequéncia, basicamente, de trés fatores preponderantes:

* Melhor conhecimento tecnolégico do processo como um todo, o
gue proporciona um maior controle dos pardmetros do processo
e de sua automacao;

e Gradativo aumento na densidade das pecas obtidas, melhorando
consideravelmente as propriedades mecéanicas das pecas
resultantes;

e Possibilidade do uso de ligas, tratamentos térmicos e
termoquimicos, gerando materiais com um grau de
homogeneidade, propriedades e repetibilidade comparaveis e/ou
superiores aqueles apresentados pelos materiais fundidos, a um
custo inferior [6].

2.1.1. OPROCESSO BASICO

Inicialmente é necessario conhecer minuciosamente a aplicacdo
pretendida (funcdo, tipo de solicitagbes mecénicas, térmicas,
tribolégicas, quimicas, etc). Isto permite uma clara especificacdo técnica
do produto que se deseja produzir.

Para atingir a estas especificagdes € necesséria a correta escolha
da matéria prima, como composicdo e tamanho médio de particulas,
sendo que devem ser pds com as propriedades tecnoldgicas adequadas.
Estas defini¢bes, juntamente com a escolha dos pardmetros de
compactagdo e de sinterizacdo, s@o essenciais para a obtencdo da
microestrutura e das propriedades desejadas.

Na compactacgdo de p6s metalicos (dicteis), além da definicdo da
forma, ocorre a densificagdo em funcdo da deformacao plastica. Em p6s
duros e p6s ceramicos ha somente um rearranjo das particulas (Figura 1).
Desta forma a etapa de densificacdo de materiais ducteis ocorre durante
a compactagdo enquanto em materiais duros esta etapa ocorre na
sinterizacdo.

Desta forma defeitos resultantes de enchimento desuniforme da
cavidade da matriz de compactacdo ndo sdo corrigiveis nas etapas
posteriores. Em resumo, nos metais, como se deseja obter elevada
densidade a verde, necessita-se de elevado transporte de massa por
rearranjo de particulas e por deformacdo plastica na etapa da
conformacdo do pd, mas necessita-se menos transporte de massa na
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sinterizacdo se comparado com a ceramica; apenas gerar continuidade
de matéria entre as ja grandes superficies de contato geradas na
compactagdo entre particulas [7][8][9].

Pth 4
100% F--—mmmmm e
ceramica
50%
/ P = densidade tedrica
Pa pa = densidade aparente
Press&o de compactacdo [MPa]

Figura 1: Densificagdo de p6s durante a compactacéo [10].

Durante a sinterizacdo a unido mecénica devido & compactacdo se
torna ligacBes fisicas, fazendo com que o material adquira as
propriedades mecanicas requeridas no projeto. Esta etapa é afetada pelo
tamanho das particulas do pé e dos elementos de liga que podem
facilitar ou dificultar a sinterizag&o.

Algumas pecas necessitam de etapas posteriores devido a
tolerancias pequenas, detalhes que ndo sdo possiveis de serem feitos
durante a etapa de compactacdo da peca ou tratamentos superficiais com
nitretacdo, ferroxidacao, cementacéo, etc.

2.1.2. MOLDAGEM DE POS POR INJECAO (MPI)

O processo de moldagem por injecdo (MPI) é um processo
relativamente recente. Teve seu primeiro desenvolvimento em 1920 e
devido a dificuldades técnicas, foi industrialmente esquecido. A partir
de 1970, o campo de pesquisa do processo de moldagem de pés por
injecdo comecou a desenvolver-se consideravelmente. A partir de 1980
0 processo de moldagem de pos por injecdo foi consolidado para a
aplicacdo industrial [11]. A partir de 1987 esta técnica passou a ser
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reconhecida como um auténtico processo de fabricacdo, quando
efetivamente se iniciou a padronizacdo industrial dos componentes.

A vantagem deste processo é a capacidade de producdo de pecas
gue apresentam alta complexidade geométrica. Em contrapartida, a
limitacdo desta técnica esta relacionada com as dimensdes da peca a ser
produzida. Para viabilizar este processo é necessaria a utilizagdo de um
grande percentual de carga organica, e esta deve ser retirada antes da
sinterizacdo. Desta forma, os componentes devem possuir pequenas
dimensdes, sendo que as pecas geralmente estdo entre 0,003g a 200g de
massa. Segundo German [11], a maioria dos componentes produzidos
tem dimens&o méxima de 100 mm ou menor do que 200 cm® de volume.

As matérias mais utilizadas na MPI s&o as ligas de NiFe (2%Ni e
7%Ni), acos inoxidaveis (17-4PH, 316L, 410 e 440C), acos carbono
(SAE4140, 52100) e materiais para aplicacbes magnéticas (50%NiFe,
80%NiFe, 50%FeCo, 49CoFe2V). Novas aplicagbes no setor
automotivo, materiais a base de niquel, resistente a altas temperaturas,
tém sido desenvolvidas. Também, sistemas que necessitam suportar
desgaste de componentes, logo desenvolvimentos de materiais que
tenham baixo coeficiente de atrito e alta resisténcia ao desgaste aliado a
também uma alta resisténcia mecanica abrem novas perspectivas de
mercado para a MPI [11].

O principio de moldagem de pds por injecdo relaciona duas
técnicas industriais consolidadas, que sdo a injecdo de polimeros e a
metalurgia do p6 convencional. O que se faz é aproveitar a capacidade
reoldgica que os polimeros possuem para preencher uma cavidade, e
adicionar certa quantidade de p6, seja ele metalico, cerdmico ou
composito.

Em termos de processo, a parte que trabalha com materiais
metalicos ficou universalmente conhecida como MIM (Metal Injection
Molding), enquanto que aquela que trabalha com materiais cerdmicos
passou-se a chamar CIM (Ceramic Injection Molding) [11].

Este processo pode ser considerado a mais avancada técnica da
metalurgia do po, sendo também, considerada uma técnica hibrida por
associar a moldagem por injecdo de polimeros com a metalurgia do p6.
Ela se subdivide em quatro etapas principais: preparacao da massa para
injecdo, moldagem por injecdo, extracdo do sistema ligante, sinterizacdo
(figura 2). As duas primeiras etapas sdo similares as da injecdo de
plastico, enquanto que as duas Ultimas sdo mais proprias da metalurgia
do pé [11].



31

injecéo ":a:ej-,

retirada do ligante

iﬁf*%i‘ % |
"\ »

i C*é
Ho*™o

Figura 2: Etapas principais da Moldagem de Pés por Injecéo [12].

2.2.  GRANULACAO

Pds que possuem pequeno tamanho de particula tendem a ter
dificuldades para escoar para dentro da cavidade de matriz. Isto pode
provocar maior tempo para a producdo de pecas, necessitando de um
maior tempo para o preenchimento da matriz, vazios ou diferencas de
massa, podendo provocar distor¢des que ndo poderdo ser eliminadas em
etapas posteriores. Para atenuar ou eliminar por completo este problema
existem técnicas para unir estas particulas formando aglomerados do pé,
melhorando a suas propriedades tecnoldgicas.

Para isso utiliza-se um ligante que mantera as particulas unidas
até que seja realizada a etapa de compactacdo. O ligante é dissolvido em
um solvente adequado e ao evaporar ocorrerd a unido das particulas do
po. Estes pds podem ser organicos ou inorganicos (tabela 1) [10].

sinterizacao
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Tabela 1: Ligantes organicos e inorganicos para granulacdo de pos [13].

Ligantes Organicos Ligantes Inorganicos
e Alcool polivinilico (PVA) e Argilas plasticas
e Cera (princ. parafina), PW e Betonitas
e Celulose e Silicatos de Mg-Al e
o Dextrinas Silicatos sollveis
e Resinas termoplasticas e Fosfatos
e Hidrocarbonetos clorados, etc. e Borofosfatos, etc.

Existem algumas formas distintas de se realizar a granulacdo de
p6s com ou sem o uso de ligantes organicos, sendo que 0s principais
métodos para se realizar a granulagdo sdo em tambor, por “Spray Dryer”,
térmica e mecanica. Nos itens de 2.1.1 até 2.1.4 serdo abordados uma
breve descricdo de cada método. O método que foi utilizado neste
trabalho foi o de granulacdo a tambor devido a sua facilidade de
processamento para pequenos lotes de pos e controle de variaveis.

2.2.1. GRANULACAO EM TAMBOR

Para a granulacdo em tambor é necessario a utilizacdo de uma
massa formada pela mistura de pés que se deseja granular, do polimero
que serd o responsavel pela formagdo dos granulos e pelo solvente
especifico para este polimero. Neste método esta massa é colocada
dentro de um cilindro ou tambor e este inicia movimentos de rotacdo
causando a colisdo e juncdo entre as particulas. Durante este processo
acontece o envolvimento das particulas de pdé pelo polimero e a
evaporagdo do solvente, formando assim os granulos.

O tamanho médio dos granulos formados depende, dentre outros
fatores, do tempo de granulacdo e velocidade de rotacdo do tambor. Este
processo permite a utilizacdo laboratorial, onde ha a producdo em baixa
escala de p6s granulados [10].

Mistura — Tambor

Solvente + Ligante + P6

Figura 3: Granulagdo por tambor
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2.2.2.  GRANULACAO POR “SPRAY DRYER”

Neste processo a massa resultante da mistura dos pés, ligantes e
solvente (massa) é pulverizada dentro de um atomizador e em contato
com as correntes de gases 0 solvente é evaporado formando um granulo
de particulas do p6. Modificando os parametros pode se ter um controle
adequado do tamanho médio dos granulos formados. Neste caso pode
ndo ser necessaria a utilizacdo de solvente como no caso da argila em
que a 4gua faz a funcgdo de ligante (figura 4) [10][14][15][16].

Mistura
P6 + Polimero + Solvente

Pulverizacdo da mistura

o| P¢ granulado

=]

Figura 4: Granulagdo por “Spray Dryer”, onde a solucdo é pulverizada para
produzir granulos.

2.2.3. GRANULACAO TERMICA
Neste processo é realizado um tratamento térmico, em baixa
temperatura (em torno de 50-70% da temperatura usual de sinterizacéo
do material), em que as particulas criam pequenos contatos de
sinterizacdo. O po levemente sinterizado € moido durante curto tempo
formando granulos (Figura 5) [10][17].
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Antes do tratamento térmico Apds tratamento térmico e moagem

Figura 5: Processo de granulagdo por tratamento térmico, o pé é pré sinterizado,
formando os primeiros contatos [10].

2.2.4. GRANULACAO MECANICA
Para realizar a granulacdo mecénica se faz uma compactagédo
leve dos pds e, em seguida, o compactado é desintegrado formando
granulos devido & ancoragem mecanica das particulas (Figura 6) [10].

P6 ap6s a compactacio:
ancoramento mecadnico e
caldeamento a frio em funcio de
deformacao plastica (metais)

PO antes da compactacao.

Figura 6: Granulagdo mecénica, o p6 é compactado com baixa pressao
formando granulos devido a ancoragem mecanica [10].

2.3. LUBRIFICACAO SOLIDA

Devido ao contato e movimento relativo entre duas superficies,
surge a forca de atrito e desgaste. Um dos meios para evitar ou
minimizar o desgaste é manter as superficies separadas ou introduzindo
uma camada de lubrificante entre as superficies.

Nos ultimos anos, novos lubrificantes sélidos e novos conceitos
de lubrificacdo foram desenvolvidos para alcangar melhor lubricidade,
menor atrito e maior resisténcia ao desgaste em aplicacdes cada vez
mais severas. Uma das vantagens do uso de lubrificantes a seco é a
eliminacdo da lubrificacdo limite, causada em mancais com lubrificacdo
fluida.

No inicio do movimento entre as pecas ndo ha a formagdo da
camada de lubrificante, causando o contato entre as superficies. No caso
de lubrificante sélido isto é atenuado, pois uma vez formada a camada
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de lubrificante, este sempre podera estar presente entre as partes em
contato.

A definicdo de lubrificante sélido é um material que promove
lubrificacdo, essencialmente a seco, de duas superficies em movimentos
relativos entre si. SAo materiais que possuem baixo coeficiente de atrito
e alta resisténcia ao desgaste. Podem ser aplicados na forma de filmes
finos ou em pd na superficie de trabalho, promovendo a protegédo,
reduzindo o atrito e consequentemente o desgaste. Precisam ainda
possuir coeficiente de atrito menor que 0,2 e taxa de desgaste menor de
10° mm®N™"m™ [1][18][19].

Estes lubrificantes sdo essenciais em situacGes que envolvem
aplicacGes criticas de operacdo como alto vacuo, elevadas temperaturas,
temperaturas criogénicas ou quando lubrificantes liquidos ndo sédo
efetivos ou indesejaveis (Tabela 2) [1][4][19].

Existem varios tipos de lubrificantes solidos, e estes sdo divididos
em dois grupos: moles (dureza menor do que 10 GPa) e duros (dureza
maior do que 10 GPa) [20]. Os lubrificantes sélidos duros apresentam
um baixo coeficiente de atrito e maior resisténcia ao desgaste, quando
comparados aos lubrificantes sélidos moles. Estes podem apresentar
baixo coeficiente de atrito, mas nem sempre apresentam alta resisténcia
ao desgaste. A tabela 3 apresenta os principais lubrificantes solidos
utilizados para cada uma das duas categorias.

Tabela 2: Situagdes onde lubrificantes liquidos séo indesejados (adaptado de

[1D).
REQUISITOS APLICACOES
Maquinas que processam alimentos,
Evitar contaminacdo do equipamentos 6ticos, telescopios espaciais,
produto ou ambiente cameras e microscopios, automoveis,

equipamentos médicos ou dentarios.

Veiculos espaciais, satélites, aeronaves,
reatores nucleares, mecanismos
aeroespaciais.

Aeronaves, automoveis, equipamentos de
minera¢&o e agricolas, veiculos off-road,
maquinas testeis, equipamentos de
construgéo.

Equipamentos para aeronaves, trilhos e
outros equipamentos ferroviarios,
componentes de misseis, reatores nucleares,
pontes, prédios, fornos.

Manter ou lubrificar areas
inacessiveis ou indesejadas

Resisténcia a abrasdo em
ambientes de carregamento
contaminado

Promover estocagem
prolongada ou servico
estacionario
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Uma das formas mais simples de obtencdo de uma camada de
lubrificante sélido se da através de uma suspensdo de particulas. Por
exemplo, MoS,, contido em um portador (solvente) é aplicado na
superficie como um lubrificante fluido comum. Apdés a aplicacdo, o
solvente, evapora ou é eliminado para fora do sistema, restando apenas
uma camada lubrificante sélida entre as superficies [1].

Tabela 3: Classificagdo de revestimentos triboldgicos [20].

Lubrificantes sélidos duros
(dureza maior que 10 GPa)

Lubrificantes s6lidos moles
(dureza menor que 10 GPa)

Nitretos

TiN, CrN, ZrN, BN, BaSO,
Carbetos

TiC, WC, CrC

Oxidos

Al,03, Cr,03, TiO,, ZnO,
Boretos

TiB,

DLC e Diamante

a-C, ta-C, a-C:H, ta-C:H, CNx
a-C:X(:H), diamante nanocristalino

Metais moles

Ag, Pb, Au, In, Sn, Cr, Ni, Cu
Solidos lamelares

MoS,, WS,, Grafite
H;BOs, HBN, GaS, GaSe
Haletos, sulfatos,
selenetos de Dicalcogénios
CaF,, BaF,, PbS, CaSO,, BaSO,
Polimeros

PTFE, PE, Poliamida

DLC hidrogenado

sulfetos,

DLC = Carbono tipo diamante; a= amorfo; ta = amorfo tetraédrico;
X = metal; nc = nano cristalino; PTFE = politetrafluoretileno; PE = polietileno.

Lubrificantes também podem ser aplicados a pe¢as na forma de
camadas de resinas, polimeros, deposicdo fisica, quimica de vapores
(PVD e CVD) ou através do bombardeamento de espécies ionizadas
(Plasma). Outra forma é o incorporar na matriz uma segunda fase
lubrificante, que durante 0 movimento entre as superficies o lubrificante
saira dos estoques e formara a camada lubrificante.

2.3.1. COMPOSITO AUTOLUBRIFICANTE

O material que possui duas ou mais fases quimicamente distintas
e insollveis (ou baixa solubilidade entre as fases), combinadas
tridimensionalmente e com uma interface definida pode ser chamado de
material composito. Compositos autolubrificantes sdo utilizados para
aumentar o tempo de servico de maquinas e equipamentos onde 6leos e
graxas ndo podem ser utilizados. Como exemplo, compésitos de matriz
metélica que contém lubrificantes sélidos para aplicacdes em altas
temperaturas e condi¢des de vacuo, sdo produzidos por metalurgia do po
[13].

A producdo de materiais compésitos autolubrificantes com matriz
metalica ndo é nova na area de materiais. Estes componentes sdo
aplicados em diversos equipamentos como impressoras, barbeadores



37

elétricos, furadeiras, liquidificadores, entre outros. Normalmente o metal
utilizado para a matriz estrutural para a fabricacdo destes compositos €
ferro puro, bronze, cobre e prata. As fases lubrificantes mais utilizadas
sdo o grafite, o dissulfeto de molibdénio(MoS;), prata (AQ),
politetrafluoretileno (PTFE) e disseleneto de molibdénio (MoSe;) [20].
Buchas com estes materiais sdo fabricadas a décadas, utilizando metais
de baixo ponto de fusdo e em diversas aplica¢fes de engenharia.

Porém estes materiais possuem uma baixa resisténcia ao desgaste,
e ndo apresentam elevadas propriedades mecanicas, limitando
consideravelmente a sua aplicagdo. A maior parte destes materiais
requer um grande percentual de lubrificante sélido (15 a 40%) para
alcangar os valores de coeficiente de atrito a niveis aceitaveis para a
lubrificacdo sélida [21].

Outro ponto que inviabiliza a utilizagdo deste tipo de material em
aplicacBes que requerem elevadas propriedades mecéanicas é o seu
elevado grau de descontinuidade da matriz. Isto € causado durante as
etapas de mistura e moldagem do pd, onde ocorre o cisalhamento do
lubrificante entre as particulas de pé da matriz, gerando uma condicéo
que prejudica o processo de sinterizagdo [21].

Uma das solucbes para este problema é o desenvolvimento de
ligas ferrosas (acos) contendo lubrificante s6lido em seu interior. Estes
compositos podem ser facilmente obtidos por técnicas de processamento
a partir do pd. Tanto técnicas convencionais como compactacdo de pos
guanto técnicas mais avangadas como moldagem de p6s por inje¢do sdo
técnicas bastante promissoras de moldagem de compositos ferrosos
autolubrificantes.

Ha alguns anos o desenvolvimento de ligas autolubrificantes
ferrosas e ndo ferrosas vem sendo desenvolvidas no LabMat, tanto ligas
produzidas por moldagem de p6s por injecdo como ligas produzidas por
compactacdo [13][22][23][24][25][26][27][28]. Para alcancar 0s
resultados propostos, foi necessario trabalhar com as propriedades
mecanicas das matrizes e alguns parametros como a continuidade da
matriz, tamanho e geometria de particulas de lubrificante entre outras.

Dentre as técnicas estudas, a que demonstrou melhores resultados
até o momento foram as que utilizaram como precursor da fase
lubrificante o carboneto de silicio (SiC) [13]. Este componente dissocia-
se durante a sinterizacdo da matriz ferrosa em dois estagios.
Inicialmente os atomos de carbono e silicio sdo dissolvidos na matriz
metalica. Porém, a constante dissociacdo do SiC causa um aumento do
enriquecimento da matriz com atomos de silicio em torno dos locais
onde ha particulas de SiC.
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O silicio causa a estabilizacdo da fase ferrita (o) da matriz ferrosa,
onde a solubilidade do elemento carbono é muito baixa (0.02%m em
727°C [29]). Isto faz com que a dissociagdo do carbono seja muito baixa,
enquanto a difusdo do silicio continua acontecendo. Como consequéncia,
tem-se a formacgdo de anéis de ferrita ao redor das particulas iniciais de
carboneto.

Ja o carbono, ndo podendo difundir na matriz, permanece
formando nodulos de grafita, apresentando uma forma de nanofolhas
empilhadas. A figura 7 apresenta uma microestrutura tipica destes agos
sinterizados autolubrificantes. Pode se notar os anéis de ferrita em torno
dos nodulos de grafita. A figura 8 mostra os pacotes de folhas de grafite
gue compdem os nodulos.

Estudos recentes apontam estas folhas de grafite como sendo as
responsaveis pelo baixo atrito apresentado por estes materiais
(coeficiente de atrito 0,1) [26]. Ao serem estudadas via microscopia
Raman, verificou-se que estas sdo constituidas por grafite turbostratico
2D ao invés do grafite altamente orientado 3D. Desta forma, a forca de
interacdo quimica entre os planos de grafite € menor que o encontrado
no grafite tradicional. Ou seja, ao utilizar este material em contato com
outro e com movimento relativo, as nano folhas facilmente cisalham
entre as superficies de contato, formando um filme que evita o contato
metal-metal.

Matriz o, o2 & Nédulos
Metalica [~ : . N de
; : carbono
! b : Poros
» g Y 2

N S t R e %_
B ‘ .&' N j&w il 9" La | 7"_, .50 Em
Figura 7: Microestrutura de um aco sinterizado autolubrificante, obtido por
dissociagdo do SiC em matriz ferrosa (2% de SiC) [9].
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Folhas
de
grafite

AMOSTRA 93 SEI 100kv  X37,000 WD 79mm 1(1(]:1:
Figura 8: Folhas de grafite empilhadas que comp&em os nddulos de grafita dos
acos sinterizados autolubrificantes [13].

Matriz
metalica

Figura 9: Aco contendo SIC ndo totalmente dISSOCIadO Fe(lOOum)+38|C(50um)
[13].

Importante lembrar que outros processos de fabricacdo e métodos
de alcancar materiais com baixo coeficiente de atrito estdo em
desenvolvimento no LabMat - UFSC. Os resultados obtidos com as
pesquisas se mostram promissores, alcangando valores de coeficiente de
atrito muitas vezes abaixo da meta inicial utilizando diferentes matrizes,
lubrificantes e processos de fabricagdo. Isto abre portas para outras
aplicacdes especificas e solucionando problemas de desgaste excessivo
em componentes com movimento relativo [13][22][23][24][25][26][27]
[28].
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3. METODOLOGIA DE DESENVOLVIMENTO DO NOVO
PROCESSO

Assim o objetivo do presente trabalho foi o desenvolvimento de
uma rota de processamento para a produgdo de um aco autolubrificante
por compactacdo. Um material que fique entre a metalurgia do p6 por
compactacdo e a moldagem de p6s por inje¢do (figura 9), unindo as
técnicas de composicdo de moldagem de pds por injecdo, que sao
pequenos poros e a formacdo de nddulos de lubrificantes de tamanho
préximo ao tamanho dos poros, e a velocidade e o custo da metalurgia
do pd via compactacao.

Este trabalho faz parte de um projeto de pesquisa desenvolvida no
LabMat - UFSC [13][22][23][24][25][26][27][28] visando o©
desenvolvimento de materiais autolubrificantes a seco com matriz
metalica e com elevada resisténcia mecanica, diferentemente dos
materiais autolubrificantes a seco atualmente em uso como buchas
autolubrificantes em equipamentos leves e eletrodomésticos, que
possuem baixa resisténcia mecanica. O material desenvolvido no
LabMat - UFSC é um aco com baixo coeficiente de atrito e elevada
resisténcia mecénica e dureza, produzidos por moldagem de pds por
injecao.

Moldagem

de pbs por
injecéo

Compactacao
depés
Granulados

Propriedades

Metalurgia

do pd por
compactaciao

Custos

Figura 10 — Forma de obteng&o do material autolubrificante com alta
resisténcia mecénica
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Para incorporar particulas de lubrificante s6lido no volume de um
material, teoricamente existem duas possibilidades:

a) Produzir o material composito a partir de matéria prima na
forma de pés (processamento a partir de p6s) e misturar particulas
de lubrificantes sdlidos ndo solGveis e ndo reativas com 0s pos
que formam a matriz do compaésito;

b) Gerar as particulas de lubrificante so6lido no interior do
material por precipitagdo ou por reacdo entre componentes,
mediante um tratamento térmico ou durante a sua fabricacdo
primaria (processo de fabricacdo primaria).

No presente trabalho optou-se pela segunda possibilidade, ou seja,
0 desenvolvimento de material autolubrificante pela geracdo de
particulas de lubrificante solido “in situ” durante a sua sinterizacdo [13].
Foi utilizado carboneto de silicio como precursor para a geracdo de
nodulos de carbono (grafita) no volume do aco sinterizado por
dissociacdo do carboneto durante a sinterizagdo de componentes
produzidos via compactacao de pés granulados.

Devido ao fato de que apenas particulas de SiC relativamente
finas (tipicamente menores que 15 um) se dissociam completamente
durante a sinterizacdo, isto é, em temperaturas e tempos normais da
sinterizacdo de acgos. Particulas com tamanho maior necessitam de um
maior tempo para uma total dissociacdo e uma adequada difusdo na
matriz. Desta forma, faz-se necessério a utilizacdo pé de SiC com
tamanho de particula muito fino, ndo adequado como aditivo de mistura
com os pos tipicos da metalurgia do p6 ferrosa tradicional.

E fato conhecido que quando um aditivo nfo solGvel com
tamanho de particula muito pequeno é misturado ao pé da matriz com
tamanho de particula bem maior (ver figura 11), o aditivo passa a formar
uma fase praticamente continua entre as particulas da matriz. Mesmo
guando presente em menor quantidade, conforme é o caso nos presentes
acos sinterizados. Assim, para a otimizacdo da microestrutura, €
necessario utilizar p6 de ferro com tamanho de particula compativel
com o do aditivo SiC utilizado para a geracdo dos nddulos de grafita por
dissociacao no presente trabalho.

Devido ao fato de que misturas de p6s tdo finos ndo apresentam
escoabilidade suficiente para haver um adequado preenchimento da
matriz, estes foram granulados a fim de que fosse possivel a sua
conformacdo via compactacdo uniaxial em matriz. Este processo é mais
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produtivo e de menor custo e menor tempo de processamento quando
comparado ao processo de moldagem de p6s por inje¢do (MPI).

Adicado de fases nao soliveis na matriz

e L — a) Po6 do aditivo com o tamanho de particula
! ! semelhante ao da matriz: - matriz tende a ser a
d fase continua da microestrutura
L _3 = b) Po6 do aditivo com tamanho de particula muito
C menor que o da matriz: > matriz tende a ser a

fase descontinua

Figura 11: Influéncia do tamanho das particulas do aditivo insolGvel sobre o
grau de continuidade da matriz. a) modelo ideal; b) modelo indesejavel. Sendo
L o livre caminho médio, d o didmetro médio da particula de lubrificante solido

e C a concentragdo de lubrificante sélido [13].

Para a otimizacdo da microestrutura do composito, 0s seguintes
aspectos devem ser considerados:
a) Livre caminho médio entre as particulas de lubrificante sélido;

b) Tamanho e distribuicdo das particulas de lubrificante sélido;
c) Teor de lubrificante solido.

Certamente existe um tamanho ideal das particulas dispersas,
bem como, um livre caminho médio ideal entre elas que permita a
obtencdo de uma matriz metalica completamente continua. Resultando
na melhor combinacéo entre coeficiente de atrito e resisténcia mecénica
que ird depender das condicdes de processamento. Requisito
indispensavel é que se forme uma tribo-camada na superficie do
material capaz de evitar contato metal-metal e gerando com isto baixo
coeficiente de atrito. A figura 12 ilustra uma microestrutura
esquematica ideal com as particulas de lubrificante sélido dispersas de
forma homogénea em uma matriz.
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particula discreta de
lubrificante soélido
dispersa no volume

matriz continua do
material composito

area media S da
matriz continua
lubrificada por cada
particula dispersa

Figura 12: Modelo idealizado da microestrutura de um compdsito
autolubrificante a seco [12].

Teoricamente, uma distribuicdo do lubrificante sélido com um
livre caminho médio o mais regular possivel é desejavel. Isto implica na
utilizacdo de particulas de lubrificante sdlido, a medida do possivel com
uma distribuicdo de tamanho de particula mono modal e relativamente
estreita. Cada particula de lubrificante solido deve fornecer o
lubrificante necessério para a lubrificagdo de uma area bem definida da
interface a ser lubrificada. A quantidade relativa (% volume) da fase
lubrificante sélido deve ser mantida tdo baixo quanto possivel a fim de
minimizar a interrupcdo da matriz metélica, que possui a funcdo de
prover a resisténcia mecanica do compaosito.

Adicionalmente um compdsito autolubrificante a seco deve
atender no minimo, as seguintes propriedades [1]:

a) Coeficiente de atrito menor que 0,2;
b) Taxa de desgaste com valor méaximo de 10° mm*N"*m™

Para isto, os pds que possuem tamanho médio de particulas
menores que 45um, serdo granulados utilizando polimeros como ligante
para possibilitar o enchimento da matriz e a compactacdo dos pos. Estes
p6s granulados serdo produzidos utilizando diferentes polimeros e
diferentes percentuais em massa. Isto ser& de grande importancia para a
fabricacdo em série de pecas a partir destes pds. Desta forma seréo feitos
0s seguintes estudos:
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1. Andlise da influéncia dos diferentes pés, relagdo tamanho de
particula entre p6 da matriz e fase precursora de lubrificante
solido (SiC);

2. Estudo das propriedades tecnoldgicas dos pos, densidade
aparente, escoabilidade e compressibilidade, com e sem
granulacdo. Estes pardmetros sdo fundamentais para seu
processamento.

3. Avaliagdo das propriedades microestruturais, fases formadas e
nodulos de lubrificantes, propriedades mecéanicas, dureza e
resisténcia a tracao e triboldgicas (atrito e desgaste).
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4. MATERIAIS E METODOS

Nos proximos itens serdo descritos os materiais e métodos
utilizados para o desenvolvimento do presente trabalho. O fluxo de
trabalho segue conforme a Figura 12.

[ Fase 1— Estudos de ]
granulacdo Caracterizacdo das Caracterizacdo
propriedades dimensional dos
Granulagdo dos tecnologicas granulos
pos
Definicao do Avaliacdo da melhor mistura,
método de polimero e percentual em
granulacao massa
Fase 2 — Granulacdo dos pos para
obtencdo de acos
autolubrificantes Fe, C, SIC, PW, EVA e
* solventes
Mistura dos pos e
granulacao -
\lf Caracterizacdo dimensional
- — ¢dodin
Compactacio dosacos sinterizados

[ Sinterizacio I CaracterizacOes
¢ —> microestrutural (MO),

mecanica e tribologica

-

Definicao de rota de processamento para a producao de um aco
autolubrificante sinterizado produzido a partir de pos granulados.

Figura 13: Fluxograma da rota de processamento que sera utilizada
neste trabalho.

4.1. MATERIAIS
Para alcancar os objetivos conforme descrito no capitulo 2 os pés
precisam possuir tamanho de particulas similares. Tendo este ponto em

vista foram utilizadas diferentes matérias primas conforme detalhadas
na tabela 4.
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Tabela 4: Caracteristicas do pé. Informagdes cedidas pelo fabricante

. Codigo do . Granulometria . ,
Tipo A Fabricante Tipo de p6
P po (um) Podep
Ferro de ASC Hogands .
compactacéo 100.29 Brasil LTDA 202200 Atomizado
Ferro de 1/8(? 2:9 Hogands <45um Atomizado
compactacdo ‘ Brasil LTDA H
<45um
Ferro de .
Injecio OM-CL BASF 5 um Carbonila
: Cobral
- SiC 800 LTDA ~10 pm Moagem
. Cobral
- SiC 400 LTDA ~25 um Moagem
Carbono Nacional
- ©) Grafite Ltda 8,50 pm Moagem

4.2. MISTURAS
Os poés foram misturados em misturador “Y” durante 45 minutos,
rotacionando a 35 rpm para garantir a homogeneidade do p6 e a
consequente homogeneidade da peca depois de compactada e
sinterizada. As misturas e seus componentes estdo na tabela 5.

Tabela 5: Tabela com as misturas que serdo utilizadas neste trabalho.

P6 de ferro (em - SiC (% SiC (%
balango)( Codigo C (%) 10 L(xm) 25 L(lm)
Fe OM LSCA-1 - 3 -
ASC100.29 (>45 um) LSCA-2 0,6 3 -
AHC100.29 LSCA-3 0,6 3 -
Fe OM LSCA-4 - - 3
ASC100.29 (>45 um) LSCA-5 0,6 - 3
AHC100.29 LSCA-6 0,6 - 3

Além dos elementos para a producdo das ligas que sdo objetivo
deste trabalho, também foi adicionado 0,8% em massa de estereato de
zinco que possui a finalidade de diminuir o atrito entre as particulas e
entre as mesmas e as paredes da matriz. As morfologias dos pos
utilizados podem ser observadas na Figura 14, onde nota-se a forma das
particulas de SiC, a irregularidade dos pds de ferro ASC100.29 e
ASC100.29<45 um e a esfericidade das particulas do p6 de ferro OM.
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Figura 14: Fotos dos pos de SiC e Fe que serdo utilizados neste trabalho. (a) SiC
com tamanho médio de 10 pum, (b) SiC com tamanho médio de 25 um, (c)
ASC100.29 com tamanho médio de 120 pum, (d) ASC100.29 peneirado, <45um,
(e) OM-CL p6 de injecdo com tamanho médio de 5 um.

As misturas para a obtencdo do aco autolubrificante estdo
descritas na tabela 5. Nesta tabela pode-se notar que ha a adicdo de
carbono (grafite) apenas nas ligas onde ndo foi utilizado o p6 de ferro
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OM. Pois este ferro ja contém aproximadamente 0,6% de C em sua
composicao.

Este carbono é decorrente do processo de fabricacdo do pd, o
processo carbonila, este processo produz um pd com regides ricas em
carbono. Desta forma para ser possivel ter ligas equivalentes entre todas
as misturas € necessaria a adicao de 0,6% de grafite (C) em massa. Este
grafite, além de compor a estrutura do aco, também sera utilizado para a
formacdo dos nddulos de grafite durante a sinterizacdo do material.

O percentual de SiC utilizado neste trabalho foi selecionado a
partir de trabalhos ja realizados pelo LabMat — UFSC. Estas pesquisas
mostram que ao se adicionar 1% de SiC as propriedades mecanicas
aumentam em relacdo ao a¢o sem o Si como elemento de liga. Porém,
estes valores diminuem até atingir o percentual de 3% em massa de SiC,
guando voltam a aumentar (figura 15) [13].

. aOHv 0,2 OGesc BG max mal%
& 900 T 18
=
Té 800
£ 15
% 700
= < —
;]—: 6500 12 %
¢ =500 =
§2 9 £
o =2 400 5
:

300 6 2
8 I 1 <
w200 5
2 3
& 100 A

0 0

0 1 2 3 4 5
Percentual de SiC (em massa)na matriz Fe + 0,6C

Figura 15: Anélises da influéncia do percentual de SiC nas propriedades
mecanicas das ligas produzidas por metalurgia do pé por injegdo (MPI) [13].

A utilizacdo de SiC foi responsivel pela modificacdo nas
propriedades mecanicas da liga. Durante a sinterizacdo o SiC €
dissociado e os elementos Si e C difundem na matriz metalica.
Primeiramente pode ser descrito o endurecimento da matriz metélica
pela dissociacdo do SiC e dissolucéo do silicio (Si) na matriz ferrosa.

Ha também o efeito da dissolucdo do carbono (C) na matriz,
porém isto ocorre principalmente no inicio do processo de sinterizagéo e
dissociacdo do SiC. Apds, a difusdo do C é limitada devido a
estabilizacdo da ferrita (fase a) pelo Si e deste ponto em diante se obtém
uma matriz ferrosa com nédulos de carbono formado por laminas de
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carbono nanométricas [13]. Ao se adicionar Si na matriz ferrosa ocorre a
estabilizacdo da ferrita, que possui uma solubilidade muito baixa de C.
Ao alcancar o teor de 3% de SiC a matriz ferrosa é quase totalmente
ferrita (Figura 16) [13].

Matriz
Ferritica
Nédulos
de carbono
Poros
'.‘ \7 * ‘ v . 23 *
X .,,4"' | ) ~ (] AL f ;7
BN _ /e J o . B -8, 2|
T el L - . o'
:";‘. ). ‘\‘}' >
-t . om "

Figura 16: Microestf\ljtﬁra da Iiga produzida por PIM. Liga composta por FeOM
+0,6C + 3SiC [13].

A quantidade dos nddulos de grafite é proporcional a diminuigéo
do coeficiente de atrito, caracteristica que é uma das metas deste
trabalho. Ao ndo possuir perlita, 0 material possui todo seu percentual
de C formando nédulos de grafite, diminuindo assim o coeficiente de
atrito do material.

Devido aos melhores resultados apresentados por trabalhos
anteriores das ligas que contenham 3% em massa de SiC [13], este
percentual de precursor de grafite foi escolhido para realizar este
trabalho.

4.3. GRANULACAO DOS POS

Anteriormente foi explicado que p6s com granulometria menor
gue 45um necessitam melhorar suas propriedades tecnoldgicas. Assim
estes pds passaram por um processo de granulacdo, em que foi feito uma
solucdo com polimero e um solvente.

Este polimero tem a finalidade de envolver todas as particulas de
po e de agrupar estas particulas formando granulos que melhoram as
propriedades tecnoldgicas dos p6s sem afetar a sinterabilidade do
material.

Estas propriedades sdo trés caracteristicas do pd. A escoabilidade,
gue é 0 tempo necessario para que 50g de pd escoe por um funil
calibrado. Isto indica 0 tempo necessario para o preenchimento da
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matriz de compactacdo, sendo diretamente ligado a produtividade da
empresa.

A segunda caracteristica é a densidade aparente. Esta
caracteristica indica o volume de pé para se atingir a densidade final da
peca. Sendo essencial para o projeto das ferramentas de compactacao.

A Ultima propriedade tecnolégica é a compactabilidade. Ou seja,
a capacidade do p6 em ganhar forma e adquirir densidade desejada do
componente. Também, a peca compactada precisa possuir resisténcia
mecanica suficiente para ndo se romper até que tenha sofrido a
sinterizagéo.

As pecas produzidas com pés granulados devem ser sinterizadas
com rampas de aquecimento menores que o utilizado normalmente na
indlstria. Isto se faz necessario para que o ligante formador dos
granulos possa sair por completo do componente, sem que haja
deformacéo ou trincas.

Para haver uma boa resisténcia dos granulos foi utilizado como
ligante o Etileno-Acetato de Vinila (EVA) ou a parafina (PW) e como
solvente para este polimero o tolueno para EVA e o hexano para PW.
Esta solucdo forma uma pasta com a mistura de pds e o solvente
evaporara naturalmente. Durante a secagem a massa é colocada dentro
de um tambor ou cilindro e ira girar, e devido aos choques e giros 0s
granulos sdo formados.

Estes polimeros foram adicionados em diferentes percentuais
com relagdo & massa de po6 utilizado (tabela 6), e dissolvido em 100 mL
de solvente para 100 g de po.

Tabela 6: Solugdo de polimeros e solventes para a granulagéo dos pés da

mistura.
Solucéo de EVA (% Tolueno PW(% em Hexano (mL)
granulacao em massa) (mL) massa)
1 0,5 100 - -
2 1 100 - -
3 15 100 - -
4 2 100 - -
5 - - 0,5 100
6 - - 1 100
7 - - 15 100
8 - - 2 100

Apo6s a granulagdo as novas particulas foram peneiradas e as
menores que 250um foram utilizadas para a producdo das pegas e
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avaliado as propriedades tecnolégicas dos granulos e das pegas apds a
sinterizacéo de acordo com as normas MPIF Standard 03 e MPIF (Metal
Powder Industries Federation) [30] (figura 17).

15kV

44. COMPACTACAO

As misturas prontas e granuladas foram compactadas em uma
prensa hidraulica em uma matriz com duplo efeito para diminuir os
gradientes de densidade na peca devido as perdas de carga por atrito
entre as particulas e entre as particulas e as paredes da matriz.

Foram produzidos corpos cilindricos com 20 mm de diametro e 5
mm de altura, com uma pressdo de 500 MPa onde foi avaliada a
densidade a verde das pecas.

Também foram produzidas pecas para realizacdo de ensaios de
tracdo produzidas de acordo com a norma MPIF Standard 10 [30].

4.5. SINTERIZACAO

Um dos objetivos deste trabalho é a producdo de pecas utilizado
p6s granulados que se aproximem das caracteristicas mecénicas das
pecas produzidas MPI. Também, para garantir a extracdo completa dos
polimeros utilizados para a produgdo dos pds, optou-se pela sinterizacdo
em forno a plasma.

As pecas foram colocadas em placas e posicionadas em potencial
flutuante sobre o &nodo do reator com plasma a baixa poténcia. A
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atmosfera utilizada foi com 95% de argénio (Ar) e 5% de hidrogénio
(H2) a uma pressao de 1 torr e com fluxo de 500 sccm (centimetros
cUbicos por minuto).

A temperatura foi alcancada ajustando a poténcia do forno. Para o
ciclo térmico foi utilizada uma taxa de aquecimento de 5°C/min, com
patamar a 350 °C de 30 minutos para extracdo dos ligantes organicos, e
um patamar de sinteriza¢do a 1150 °C durante uma hora (figura 19).

Ciclo de sinterizagao e estragdo dos polimeros

Temperatura (°C)
3
o

Tempo (minutos)
Figura 18: Ciclo térmico para sinterizacdo e extracdo de polimero realizado
neste trabalho.

4.6. CARACTERIZACAO
4.6.1. PROPRIEDADES TECNOLOGICAS DOS GRANULOS
Apos a producdo de p6s granulados foram analisadas as suas
propriedades tecnoldgicas. Estas avaliacbes compreendem as medicdes
de densidade aparente, escoabilidade, compactabilidade dos pos.
Escoabilidade ¢ um ensaio normalizado em que uma massa de
50g de pd escoa em um funil com rugosidade e dimensdes controladas.
Deste teste deve ser medido o tempo necessario para que todo o pé
escoe do funil. Este teste é importante tecnologicamente, pois com ele
pode-se conhecer o tempo de enchimento da matriz de compactacéo, ou
seja, 0 tempo necessario para a fabricacdo de pecas, quanto menor o
tempo de escoamento melhor o enchimento da matriz, menor a
possibilidade de falhas no componente produzido e maior a sua
produtividade.
Densidade aparente é a quantidade de massa de p6 em repouso
gue ocupa uma unidade de volume. A importancia desta medida é para
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saber qual o volume é necessario de p6 para que a densidade final possa
ser alcancada.

Compactabilidade é a capacidade do p6 de aumentar a sua
densidade durante a compactacdo. Com estes dados dos pds, a indUstria
gue produz pecas a partir de pés dimensiona e projeta suas ferramentas e
matrizes.

4.6.2. DENSIDADE

A densidade dos componentes foi medida pelo método de
Arquimedes (imersdo em A&gua), utilizando uma balanca METTLER
TOLEDO XS 203 Dual Range, de acordo com a norma MPIF Standart
42 [30]. Este método utiliza a medi¢do de massa do corpo de provas ao
ar e imerso, e com a diferenca de valores medidos é calculada a
densidade do material.

Uma das técnicas de medi¢do da densidade de materiais porosos é
0 selamento externo das pecas. Este processo consiste no recobrimento
das pegas a serem medidas utilizando uma fina camada de 6leo ou
polimero que impede a entrada de liquido através dos poros presentes
nas superficies dos componentes.

Para haver uma maior confiabilidade nos valores encontrados
utiliza-se mais de um corpo de prova. Assim para cada aco produzido
foram medidos cinco corpos de prova de cada composig&o.

46.3. MICRODUREZA

Os ensaios de microdureza Vikers foram realizados em um
microdurdmetro modelo LECO LM100AT, seguindo a norma ASTM E-
384 [31].

Para haver um valor de dureza mais preciso foi realizado dez
endentacGes com carga de 100g para cada variacdo de ago produzido.
Estes medicGes foram feitas em regides onde ndo havia poros e nédulos
de grafite aparentes. O objetivo desta analise é a verificacdo da dureza
alcangada pela matriz do material produzido.

4.6.4. MICROESTRUTURA

Todas as ligas foram submetidas a caracterizacdo da
microestrutura resultante do seu processo de fabricacdo. Para isso, as
pecas foram cortadas, embutidas, lixadas e polidas até a granulometria
de 0,3 pm. Apobs, foram atacadas com 2% &cido nitrico diluido em
alcool PA (nital 2%) para revelacdo da microestrutura.

A avaliacdo da microestrutura foi realizada em um microscépio
optico (MO) Olympus modelo BX60M com ampliacdo de 500 vezes e
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200 vezes, onde foi avaliado a distribui¢cdo dos poros e dos estoques de
lubrificantes. A quantidade de poros e granulos de grafite na
microestrutura foi medido através de um programa de analise de
imagens.

4.6.5. ENSAIOS DE TRACAO

Foram realizados ensaios de tracdo em uma maquina MTS
seguindo a norma MPIF standard 10 [30] de ensaios tracdo em materiais
sinterizados compactados, visando a obtencdo do alongamento, tenséo
de escoamento e tensdo maxima.

O ensaio de tracdo consiste na aplicacdo de uma carga uniaxial
em um corpo de provas padronizado. Deste ensaio foram retirados 0s
valores de tensdo de escoamento, tensdo maxima e alongamento
maximo suportado pelo material.

4.6.6. TRIBOLOGIA

Para a avaliacdo tribolégica dos compositos desenvolvidos €
necessario primeiro se definir qual o ensaio mais adequado. Além do
tipo de ensaio, as condi¢cBes nas quais serdo realizados estes ensaios
também sdo fundamentais. Varias configuragdes triboldgicas sdo de uso
comum para a avaliacdo de atrito e desgaste. Como exemplos de ensaios
rotativos tém-se as configuragdes pino sobre disco, bloco sobre anel e
quatro esferas. Esses testes podem ser utilizados em condicdes de
movimento unidirecional ou rotativo e, em geral, as principais
desvantagens destes testes rotativos sdo que 0s componentes reais nao
podem ser testados, pode ocorrer um contato ndo conforme e as
caracteristicas superficiais dos componentes podem ser afetadas.

Com isto a configuragdo que proporciona um movimento
alternativo se mostra mais promissora para estas analises. A principal
vantagem destes ensaios sdo que componentes reais podem ser avaliados
e principalmente as caracteristicas superficiais podem ser preservadas
[32]. Como configuracdo destes ensaios a geometria esfera sobre plano
ou cilindro sdo as mais utilizadas, pois essas configuragdes facilitam a
montagem e a avaliacdo do desgaste do corpo e contra corpo [33]. Por
estas consideragdes optou-se por um ensaio com movimento alternativo
na configuracdo esfera sobre plano, sendo o compdsito sinterizado o
plano.

Foram realizados ensaios de durabilidade conforme modelo
proposto e certificado por De Mello [34]. A durabilidade da superficie
foi definida como o trabalho (Nm = forca aplicada x distancia de
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deslizamento) em que o valor do coeficiente de atrito ndo ultrapasse 0s
valores limites para a lubricidade a seco (coef. de atrito < 0,2).

O método de avaliacdo da durabilidade desenvolvido por De
Mello [34], consiste em um método de carregamento incremental. A
durabilidade da superficie foi determinada aumentando a carga normal
em um valor e definido em cada intervalo de tempo constante. Com esta
metodologia de ensaio pode-se determinar a carga maxima que 0S
materiais suportam para este sistema tribologico, além de se ter um
ensaio de tempo reduzido [34].

Estes ensaios foram realizados no LabMat-UFSC, em um
tribbmetro universal CETR MI Universal, utilizando como contracorpo
uma esfera aco 52100 de 3 mm de didmetro. Os pardmetros medidos e
monitorados ao longo do teste foram a frequéncia, a forca tangencial
(em consequéncia, o coeficiente de atrito) e o potencial de contato.
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5. RESULTADOS E DISCUSSOES

Neste capitulo sdo apresentados os resultados obtidos no estudo
de compactacdo de pds granulados, visando obter materiais com
caracteristicas mecanicas proximos aos materiais produzidos por MPI,
com o0s custos de fabricacdo do processamento por compactacéo.
Inicialmente o item 5.1 apresentard o estudo de granula¢do, onde o
objetivo foi selecionar um polimero e um percentual ideal para a
producdo de granulos de p6 de ferro. JA o item 5.2 apresentara os
resultados obtidos com a utilizacdo da mistura granulada.

5.1. GRANULACAO PRELIMINAR

Para os ensaios preliminares para avaliar o percentual ideal de
ligante a ser adicionado para a formacdo ideal dos granulos foram
utilizados inicialmente dois tipos de polimeros, 0 EVA e a parafina. Esta
Gltima, porém, ndo apresentou resisténcia mecanica suficiente para unir
as particulas da mistura, fazendo com que os granulos desintegrassem
logo ap6s o término do processo de granulacdo, ndo resistindo ao
manuseio. Este fato impossibilitou o uso deste polimero para a produgdo
dos granulos a serem estudados. Desta forma, para a mistura utilizada, o
PW ndo foi o polimero ideal para a formacdo de granulos.

Diferentemente, o EVA apresentou boa resisténcia mecanica,
sendo este o utilizado em todas as misturas para a formagéo de grénulos.
Porém, este polimero necessita de aquecimento para que seja totalmente
dissolvido, sendo necessario aquecer a uma temperatura de
aproximadamente 70 °C em tolueno (figura 19).

ApoOs a etapa de dissolucdo do EVA e posterior mistura com os
p6s de ferro, utilizou-se do método de granulagdo em tambor. Este
método foi escolhido por ser de facil manuseio e ser em escala
laboratorial. Este processo produziu granulos arredondados que foram
fracionados de acordo com o tamanho médio de particula desejado.
Assim este po esta pronto para as etapas posteriores de compactagdo e
ensaios de caracterizacao.

Devido as diferencas de tamanhos dos pés utilizados, da sua
geometria e forma das particulas de pd, poderia haver uma diferenga no
percentual de ligante a ser adicionado para a formacdo de granulos.
Desta forma, foram utilizados os percentuais de ligantes conforme a
tabela 7. A utilizacdo de menor quantidade de polimeros mostrou-se
inadequada. Pois, ndo foi suficiente para a formacéao de granulos.
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Figura 19: llustragdo do pé granulado através do método de granulagdo em
tambor utilizando EVA como ligante.

Os percentuais que apresentaram melhor formacdo de granulos
para cada um dos pds utilizados foi 0 mesmo para ambos os tipos de po
de ferro utilizados, sendo de 2% de EVA para o p6 de injecdo OM e
para o0 ASC 100.29 <45 pm.

Tabela 7: Tabela com os percentuais de polimero utilizado para a formagao dos

grénulos.
P6 de ferro utilizado Percentual de EVA utilizado
oM 1,5% e 2%
ASC 100.29 <45 um 1,5% e 2%

5.1.1. PROPRIEDADES TECNOLOGICAS DOS
GRANULADOS

Os po6s que foram avaliados as propriedades tecnoldgicas foram
apenas os pos granulados, pois 0 p6 ASC 100.29 ja é normalmente
utilizado na inddstria.

Os granulos formados com EVA como aglomerante apresentaram
granulos esféricos, que facilitam a escoabilidade. Devido & forma de
producdo destes granulos, estes foram fracionados com tamanho menor
de 250 um. Porém devido a este tamanho n&o foi possivel a utilizacdo
do funil de Hall com o tamanho de orificio de 0,10” (2,54mm) devido a
trancamentos causados pelos granulos. Desta forma foi utilizado o funil
com didmetro do orificio de 0,20” (5,08mm), MPIF Industries, Standard
03 [30].
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Como referéncia para os valores encontrados, foi utilizado o pé
de ferro elementar atomizado produzido pela H6ganas, com designacao
comercial ASC 100.29. Segundo o fabricante, a densidade aparente de
2,92 g/lcm® e a escoabilidade para o funil com orificio de 0,20” de
aproximadamente 7,50 s/50¢g (escoabilidade para o funil com orificio de
0,10” é de aproximadamente 26 s/50g).

A tabela 8 mostra os valores de escoabilidade e densidade
encontrados nos diferentes granulados produzidos.

Tabela 8: Tabela com os valores de escoabilidade e densidade aparente dos p6s

granulados
P4/Granulado Escoabilidade(s/50g) Densidade Aparente
(g/cmd)
OM 1,5%EVA 7,67+0,14 2,657 + 0,033
OM 2%EVA 7,72+0,08 2,572+ 0,034
ASC100.29<45um
1,59EVA 8,03+ 0,04 2,176 = 0,0402
ASC100.29<45um
206EVA 9,07 +£0,23 2,272 £0,0143

Os resultados dos pés granulados foram proximos aos resultados
do pé de referéncia. Sendo que ao utilizar os p6s granulados, proposto
neste trabalho, a escoabilidade e a densidade aparente alcangaram
valores satisfatorios quando comparados com o pé de referéncia. Desta
forma, ndo havera diferencas significativas nos tempos de enchimento
das matrizes para a producéo de pecas.

5.1.2. COMPACTABILIDADE E SINTERIZACAO
PRELIMINAR

Apbs os testes de escoabilidade e densidade aparente, os granulos
foram compactados e analisadas as densidades a verde das pecas. Estas
pecas foram sinterizadas e verificadas suas densidades e a sua
microestrutura, avaliando assim varia¢des de densidade e vazios em seu
interior.

As pecas sinterizadas e a verde apresentaram uma densidade
normal para pecas sinterizadas, tomando os valores de ferro puro como
referencia 7,87 glcm®. A figura 20 apresenta as densidades relativas dos
pos granulados com relacdo a referéncia.

Durante a sinterizagdo houve uma variacdo de densidade, sendo
gue 0s pOs que possuem um tamanho médio de particulas menor
apresentaram um aumento nos valores de densidade.
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Figura 20: Densidades relativas dos agos produzidos. Tomando com referéncia
a densidade do ferro puro sem porosidade.

Destes valores também pode ser considerado a retracdo
dimensional (figura 21), que é diretamente proporcional & variacdo de
densidade. Desta forma, pode ser visto que as pecas produzidas com o
p6 ASC 100.29 com 1,5% de EVA apresentaram retracdo préximos a
zero.

Retragao dos pos granulados sinterizados
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OM 1,5%EVA OM 2%EVA ASC100.29 1,5EVA  ASC100.29 2%EVA
Figura 21: Grafico com os valores de retragéo linear das pegas sinterizadas.

Retragdo Linear

Também foi avaliado a porosidade residual com auxilio do
software de andlise de imagens (tabela 9). Isto estd diretamente
relacionado com a resisténcia mecénica da peca, pois, mostra a
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descontinuidade do material, sendo possiveis concentradores de tenséo.
Observa-se que ha uma maior percentual de poros quando ha uma maior
guantidade de ligante organico, como era esperado. Também ha uma
menor porosidade nas pecas produzidas com o pé de menor tamanho
médio de particula.

Tabela 9: Percentual de poros encontrados.

P6/Granulado Porosidade (%)
FeOM 1,5% EVA 5,27
FeOM 2% EVA 5,53
ASC 100.29 1,5% EVA 13,99
ASC 100.29 2% EVA 18,95

Ap0s a sinterizacdo pode ser observado que a perda de massa em
todas as misturas foi conforme o percentual de massa de ligante
adicionado (figura 22), sendo a variagdo para cima destes valores
provavelmente devido ao estereato de zinco adicionado na mistura de
pos, a reducdo dos Oxidos e outros residuos organicos presentes nos pos.

Perda de massa durante a sinterizacao

Perda de massa (%)

FeOM 1,5% EVA FeOM 2% EVA  ASC 100.29 1,5% ASC 100.29 2%
EVA EVA

Figura 22: Grafico com os valores percentuais de perdas de massa dos
granulados apds a sinterizagao.
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5.1.3. MICROGRAFIA DOS SINTERIZADOS
PRELIMINARES

As pecas sinterizadas apresentaram boa qualidade ap6s a

sinterizacdo, ou seja, inexisténcia de fissuras e gradientes de porosidade

em todos os tipos de p6 de ferro utilizado e em todos os percentuais de

EVA utilizado. Pode ser visto que o tamanho dos poros resultantes séo

maiores quando se utiliza p6s com maiores tamanhos médio de
particulas, como pode ser observado nas figuras 23 a 26.

Matriz
metalica

Matriz
metalica

Figura 23: FeOM granulado com 1,5% Figura 24: FeOM granulado com
EVA sinterizado. 2,0% EVA sinterizado.

Matriz
metalica

Matriz
metalica

Figura 25: ASC100.29<45um Figura 26: ASC100.29<45um
granulado com 1,5% EVA sinterizado.  granulado com 2,0% EVA sinterizado.

De acordo com as micrografias, pode ser visto que os diferentes
valores de porosidade para os diferentes p6s de ferro estudados. Porém,
h& diferenca entre os percentuais de polimeros utilizados foi pequena.
Contudo, os poros do pé FeOM apresentou uma melhor formagéo de
granulos quando utilizado o percentual de 2% de EVA.

O pé de ferro ASC 100.29<45 pm apresentou também uma
melhor formacdo de granulos quando utilizado 2% de EVA. Além de
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possuir uma melhor distribuigdo dos poros quando comparado com 0s
granulados de 1,5% de polimeros.

52. COMPACTACAO E SINTERIZACAO DAS LIGAS
CONTENDO SIC
Com os resultados encontrados no item 5.1 seguiu-se para a
mistura de pds e granulagdo das misturas utilizando os valores
percentuais de massa encontrados nos testes preliminares (tabela 11),
considerando somente o0s que apresentaram os melhores resultados para
cada tipo de p6 de ferro utilizado na mistura.

Tabela 10: Valores de polimero utilizado para a produgao dos granulos da
mistura de Fe+SiC+C.

P6 de ferro utilizado na mistura Massa de EVA utilizado (%)
FeOM 2
ASC100.29<45um 2
ASC100.29 0

Como citado anteriormente o objetivo deste trabalho é a producgéo
de agos com baixo coeficiente de atrito com p6s granulados. Assim,
foram produzidos os agos segundo a tabela 11. Sendo que para efeito de
comparacdo, foram feitos misturas com pds granulados e pds ndo
granulados (os percentuais de elementos de liga estdo conforme item 4.2.
Misturas).

Tabela 11: Tabela com as ligas estudadas, misturas granuladas e ndo granuladas
para efeitos de comparagdo para os agos produzidos. Percentuais de elementos
de liga em massa.

P6 de ferro (em balanco) | Cédigo | C (%) S'Cfr/;) 10 S'Cﬁ/g) %

Fe OM LSCA1 | - 3 i

ASC10029 (<45 um) | LSCA-2 | 06 3 ;

ASC100.29%* LSCA-3 | 06 3 i

Fe OM LsCA4 | - i 3

ASC100.29 (<45 pm) | LSCA5 | 0,6 i 3

ASC100.29%* LSCA6 | 06 ; 3

Fe OM* LSCA7 | - 3 i
ASC100.29 (<45 um)* | LSCA-8 | 06 3

Fe OM* LSCA-9 | - i 3

ASC100.29 (<45 ym)* | LSCA-10 | 06 i 3

*Pos granulados com EVA de acordo com a tabela 10.
**N&o ha a necessidade de granular este po.
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Os acos produzidos receberam a nomenclatura “LSCA”
(Lubrificante sélido compactado aglomerado). De acordo com a tabela,
variando os tamanhos de p6 de ferro, tamanho de SiC e p6 granulado ou
nédo granulado.

Estes p6s granulados foram compactados na forma de cilindros
com aproximadamente 5 mm de altura e 20 mm de didmetro. Durante a
compactagdo foi possivel observar que com a adi¢do de polimeros para
granular facilitou a compactacdo de pds com pequeno tamanho médio
de particulas. Como os p6s de injecdo, que além de possuir um pequeno
tamanho de particula também possui carbono em sua estrutura,
aumentando assim a dureza do po.

Para a sinterizacdo foi utilizada uma taxa de aquecimento de 1,5
°C/min de 200 °C a 500 °C, 5 °C/min de 500 °C a 1150 °C e patamar de
uma hora a esta temperatura. Estas taxas de aquecimento utilizadas
durante o aquecimento foram necessarias para possibilitar que todo o
EVA utilizado para a granulacdo seja extraido da peca sem gerar
deformacdo, danos (fissuras) ou que se tenham residuos de polimero nas
pecas apods a sinterizagdo.

5.3. CARACTERIZACAO
A microestrutura das pecas sinterizadas foi analisada via
microscopia Gtica. Os pontos de maior atencdo foram a porosidade
residual, devido ao polimero adicionado e aos poros inerentes do
processo de metalurgia do po, e se ocorreu a formacdo de nédulos de
grafite devido a dissociagdo do SiC adicionado.

53.1. MATERIALOGRAFIA
As figuras 27 a 32 mostram a microestrutura das ligas contendo
SiC com didmetro médio de 10 pm e 25 um ndo granuladas.

Ferrita

Nédulos
| de carbono

el

Figura 27: LSCA-1 FeOM + 3 SiC(<10um), revelacdo de microestrutura com Nital
2%.
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Ferrita
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de carbono

Nédulos
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Figura 29: LCSA-3 Fe ASC100.29 + 3 SiC(<10pm) + 0,6 C

Ferrita

Nédulos
de carbono

Perlita

Figura 30: LSCA-4 FeOM + 3 SiC(<25um)
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Ferrita
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Flgura 32: LSbA 6 Fe ASC100.29 + 3 SlC(<25um) +06C

A liga LSCAL que foi produzida utilizando p6 de ferro fino e SiC
de didmetro médio de 10 pm apresentou uma microestrutura muito
similar a liga de referéncia produzida por MPI (Figura 16). Ou seja,
pouca quantidade de poros sendo estes arredondados e particulas de
grafite (estruturas maiores e mais irregulares) originadas da dissociacéo
do SiC.

A matriz desta liga LSCAL é praticamente toda ferritica, pois a
utilizacdo de 3% de SiC em massa (que apresenta aproximadamente 2%
de Si em massa) é suficiente para estabilizar a fase alfa do ferro. Este
fato indica que a liga apresenta composic¢ao quimica homogénea.

A liga LSCA 2 que utiliza particulas de SiC de 10um, porém pé
de ferro de didmetro menor de 45um apresenta regibes na matriz
contendo ilhas de perlita. Este fato esta correlacionado a utilizacdo de
p6s de maior diametro o que dificulta a homogeneizagdo quimica das
ligas. Este efeito se intensifica a medida que passamos a utilizar
combinacdes de pds com maior didmetro do ferro e do SiC.

Poros
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Para o p6 utilizado para compacta¢do com didmetro médio de 150
pm (LSCA 6) que utiliza SiC com tamanho médio de 25um a liga
apresenta uma quantidade maior de perlita em relagdo as outras ligas,
indicando uma heterogeneidade quimica maior neste material. Este
material, por apresentar a maior diferenca de tamanho entre pé da matriz
e SiC, apresenta porosidade mais particulas de grafite segregados,
formando estrutura alongadas e continuas. Esta microestrutura foge do
modelo microestrutural projeto no capitulo 3 (figuras 11 e 12),
indicando a necessidade de se utilizar p6s de tamanho o mais préximo
possivel. Este material apresenta pouca continuidade da matriz, fato este
que deve prejudicar as propriedades mecanicas.

As figuras 33 a 36 apresentam as micrografias das pecas com pds
granulado que contenham SiC com granulometria de 10 um e 25 pm.

Ferrita

Ndodulos
de carbono

Figura 34: LCSA8 Fe ASC100.29<45 pum + 3 SIC(<10um), po granulado com 2%
EVA.
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Ferrlta

No6dulos
de carbono

Flgura 36 LCSA 10 Fe ASClOO 29<45 pum + 3 S1C(<25um) po granulado com 2%
EVA.

As pecas produzidas com p6s granulados apresentaram um leve
aumento na porosidade (figura 36). Porém, observa-se que este aumento
foi de poros pequenos e esféricos, que sdo menos prejudiciais as
propriedades mecénicas quando comparados com poros irregulares. Este
aumento da porosidade é devido ao vazio causado pela retirada do
polimero utilizado na granulagdo do po, que é extraido durante a
sinterizacdo.

Também nota-se que ndo ha poros grandes e sua distribuicdo esta
homogénea. Novamente, as ligas que utilizam o SiC de 25um em sua
composi¢do, apresentaram poros alongados, da mesma forma das ligas
ndo granuladas. Isto pode ser um fator negativo para as propriedades
mecanicas do material.

5.3.2. DENSIDADE
Uma técnica para a avaliacdo do percentual de vazios dentro do
material é a medigdo de densidade. Com o maior percentual de vazios ha
um menor valor de densidade, assim, quando comparado com o material
sem vazios pode ser levantado o percentual poros.



71

Uma das informacgdes mais importantes neste trabalho é conhecer
0 percentual de vazios no interior da matriz. Isto, juntamente com a
forma dos poros, afeta diretamente as caracteristicas mecanicas do
material.

Como este trabalho visa alcancar as caracteristicas mecanicas
préximas ao ago produzido via MPI. Desta forma, para avaliar o
percentual de poros e nddulos de grafite no interior do material, foi
utilizado a densidade do a¢o estudado, Fe + 0,6C + 3SiC produzida por
MPI, de acordo com trabalhos anteriores realizados no LabMat-UFSC

[9].

As medicOes da porosidade foi realizada via analisador de
imagens. Porém, com este método devido a grafite possuir uma cor
cinza escura e 0s poros também serem escuros, ha dificuldade para fazer
a identificacdo. Assim, foi medido o valor de poros mais nddulos de
grafite, que em ambos os casos causam a descontinuidade da matriz
metalica.

Assim, a liga de referéncia possui um percentual de nédulos de
grafite somado a quantidade de poros de aproximadamente 8,5%. As
porosidades das ligas que utilizaram pds de ferro finos apresentaram
menores valores e ficaram mais proximas da densidade da liga injetada.
Também, quando utilizado o pd de carboneto de silicio mais fino (10
pum) apresentara uma densidade préxima da liga produzida via MPI,
uma menor quantidade de poros (figura 37).
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Figura 37: Percentual de poros + nédulos de grafite presente no interior do
material.
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Este maior percentual de poros é devido ao maior empacotamento
dos pds finos durante a compactacdo. Quando utilizado o processo de
granulacdo ha um aumento no percentual de poros, pois apds a retirada
do material responsavel pela granulagdo restam os vazios onde estava o
polimero.

5.3.3. PROPRIEDADES MECANICAS

Como ja& mencionado anteriormente, este trabalho visa a
producdo de acos por metalurgia do po via processo de compactagéo que
possuam propriedades similares a de acos produzidos por metalurgia do
po por injecdo (MPI).

Desta forma, para as analises das propriedades mecanicas foi
utilizado como referéncia a liga produzida por MPI. Esta liga foi
utilizada por possuir os mesmos percentuais de elementos de liga que os
utilizados neste trabalho (Fe OM + 3 SiC + 0,6 C) [13].

5.3.3.1 DUREZA

As durezas Vickers das ligas produzidas foram determinadas com
carga de 100g e com 10 medidas em cada liga. De acordo com a figura
38, pode ser observado que hd um relativo aumento na dureza da liga
com a adicdo de SiC, efeito que era esperado. Isto acontece devido a
dissociacéo do SiC e a dissolugdo do Si na matriz ferrosa, aumentando
assim a sua dureza e propriedades em funcdo do efeito no
endurecimento da ferrita pelo Si. A Figura 39 apresenta a influéncia de
alguns elementos de liga e seu teor em solucédo sélida sobre a dureza da
ferrita, pode se observar que o Si é um dos elementos que promovem
maior endurecimento da matriz ferritica por solucdo sélida
substitucional.

Como era esperado, ao adicionar o SiC ha um aumento na
dureza do material. Também, pode ser observado que utilizando o SiC
com tamanho médio de particula de 10 um apresenta resultados
melhores que os alcangados quando utilizado o SiC de 25 pm. Isto
acontece devido ao maior tempo necessario para que a particula do
carboneto se dissolva por completo na matriz, 0 que ndo acontece
quando utilizado particulas de carboneto mais finas no caso das ligas
gue contenham particulas de 10 um. O mesmo efeito é verificado para o
tamanho de particula do p6 de ferro, ou seja, quando o tamanho de
particula do p6 de ferro é menor, melhores sdo as propriedades de
dureza do material.
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Figura 38: Dureza das pecas produzidas, ferro puro, ferro com SiC 10um, SiC
25 um e com os pés granulados.
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Os agos produzidos com pd de ferro OM granulado (LSCA7 e 9)
ndo apresentaram grande variacdo média da dureza em compara¢do com
0s pés ndo granulados (LSCA 1 e 4). Ja os p6s granulados com ferro
ASC 100.29<45 pum (LSCAS e 10), apresentaram um maior impacto na
diminuicdo da dureza quando comparado a mesma liga ndo granulada
(LSCA 2¢e5).

Este efeito pode estar relacionado a maior porosidade deste
material quando granulado (conforme medido na figura 38), este
adicional de poros prejudica ainda mais a homogeneizacdo quimica da
ligas, pois 0s poros sdo vazios que atuam como descontinuidade na
matriz. Adicionalmente a presenca de um percentual maior de poros
reduz a dureza do compdsito em relacdo a um compdsito que possua
uma porosidade menor. Embora se tenha utilizado a técnica de
microdureza Vicker, ao utilizar uma carga de 100g gera uma marca de
endentacdo que acaba sendo aplicada em parte nos poros.

Outro ponto que deve ser observado é que ao se utilizar pds de
ferro com maior tamanho médio de particula é alcancada uma menor
dureza quando comparado a mesma liga, porém com pés mais finos.
Esta limitacdo no aumento da dureza deve-se a heterogeneidade na liga.

Quando é utilizado p6s de maior didmetro estes, para uma mesma
temperatura, necessitam de um tempo maior para que a liga tenha
composi¢do quimica mais homogénea em relacdo a ligas que foram
produzidas com p6s mais finos. Outro indicativo que a liga que foi
produzida com po6s de maior didmetro ainda ndo possui composi¢do
guimica homogénea é o valor de desvio padrdao da dureza destas ligas
gue sempre é superior ao das ligas produzidas com p6s mais finos. Esta
dispersdo maior nos valores de dureza indica heterogeneidade quimica
nas ligas.

As ligas compactadas ficaram proximas aos valores da liga de
referéncia. Principalmente os componentes produzidos com ferro OM e
com SiC com menor tamanho médio de particula. Os p6s de ferro com
granulometria mais grossa quando comparado com ferro OM, ficaram
préximos da referéncia.

Quando utilizado o método de granulagdo, as ligas LSCA7 e
LSCA9 também ficaram préximas a liga injetada. J& as ligas LSCAS8 e
LSCA10 ficaram mais distantes, com a dureza aproximadamente a
metade dos valores da liga de referéncia injetada.

Assim, a meta de alcancar dureza préxima a dureza da liga
injetada foi alcancada.
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5.3.32.  RESISTENCIA A TRAGAO

Para as andlises de ensaio de tracdo foram utilizados valores da
liga de referéncia produzida por MPI, utilizando Ferro OM como matriz.

Devido ao p6 de ferro OM ser um po fino, tamanho médio de
particula de aproximadamente 5 um, estas caracteristicas inviabilizam a
producdo de pecas por compactacdo. Este po, devido aos pds menores
possuirem maior area livre, aumentando o atrito e causando maior a
perda de carga durante a compactacdo. Pecas produzidas por este
método e sem a utilizacdo de agentes aglomerantes apresentam trincas e
falhas que inviabilizam a sua utilizacdo para ensaios de tragdo. Assim,
as ligas LSCAL e LSCAA4 ndo foram analisadas por ensaios de tracéo.

Como pode ser observado na figura 40, os materiais produzidos
com pds de ferro mais grossos suportaram uma menor tensdo quando
comparado com 0 0s pds mais finos. Isto pode ser creditado ao maior
percentual de vazios no seu interior e a presenca de poros alongados,
gue geram concentradores de tensdo. Outro fator que contribui para a
menor resisténcia dos materiais estudados é o elemento de liga com
maior tamanho de particula. Quando utilizado o SiC de 25 pum sua
dissolucdo ndo é completa. Isto sdo as possiveis causas para a ruptura e
escoamento do material com uma menor tensdo aplicada.
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Figura 40: Grafico com as tens6es maximas e de escoamento e o alongamento
méaximo das ligas que foram possiveis a fabricagdo de corpos de prova. Como
referéncia foi utilizado a liga produzida por MPI [13] com a mesma quantidade
de elementos de liga utilizada neste trabalho.
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A primeira causa pode ser o menor percentual de Si dissolvido na
matriz ferrosa, diminuindo assim sua resisténcia. A outra causa pode ser
a falta de homogeneidade ao longo do material, havendo desta forma,
regides com menor resisténcia mecanica.

Como eram esperados, 0s resultados de tensdo maxima (max) e
tensdo de escoamento (esc), apresentaram valores um pouco abaixo dos
valores da liga de referéncia. Esta diminuicdo pode ser creditada a forma
dos poros das ligas LSCA, devido ao processo utilizado para a
fabricacdo destas pecas resultarem em uma quantidade maior de poros
remanescentes e poros mais alongados em comparagdo com pegas
produzidas por PIM. Estes vazios agem como concentradores de tensao,
diminuindo assim 0s valores de cmax € Gesc.

A liga que se destacou foi a LSCA7, que alcangou valores de Gy
€ oesc pPraticamente similares ao da liga de referéncia. Esta liga é a que
mais se aproxima da liga MPI, pois utiliza os mesmos pds que compdem
aliga.

Ja o alongamento maximo alcancaram valores proximos da terca
parte do alcancado pelo alongamento da liga de referéncia. Novamente,
os poros foram os responsaveis por esta diminuicdo do alongamento.
Inclusive na liga LSCA7, que apresentou valores de tensdo elevados, a
porosidade remanescente da compactacdo e os vazios devido a retirada
do polimero utilizado pela granulacéo.

Os agos produzidos apresentaram resultados de alongamento
abaixo quando comparado com a liga injetada. Ja as tensdes maximas e
de escoamento alcangaram valores proximos aos encontrados na liga de
referéncia.

5.3.4. TRIBOLOGIA

Para estes ensaios se avaliou a durabilidade da superficie. Foram
realizados os incrementos de carga de 7 N a cada 10 minutos. Ao longo
do ensaio foram monitoradas as for¢as normais e tangenciais e, com isto,
determinado o coeficiente de atrito. Foi monitorado também o potencial
elétrico de contato, indicador da presenca de compostos tribo quimicos
isolantes no contato. Na Figura 41 é apresentada uma curva tipica de
durabilidade e coeficiente de atrito dos agos estudados neste trabalho. A
liga representada é a LSCA 9.
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Figura 41: Curva tipica de durabilidade e coeficiente de atrito. Liga LSCA9.

Nota-se que no inicio do ensaio o coeficiente de atrito se manteve
baixo, aproximadamente 0,06, até o incremento da primeira carga. Neste
momento ha um gradual aumento do coeficiente de atrito até ultrapassar
o valor de atrito de 0,2, quando a carga alcanca o valor de 28 N. A
durabilidade do ensaio ja é similar ao da referéncia. Este material possui
valores de coeficiente de atrito que indicam que este material sinterizado
apresenta caracteristica de ser um lubrificante solido, no que se diz
respeito ao coeficiente de atrito, pois seu valor esta abaixo de 0,2.

Analisando a curva de potencial de contato, percebe-se que 0s
valores iniciam bastante baixo, o que identifica que ha o contato metal-
metal. Na sequéncia ha a formacdo de uma camada que aumenta a
resisténcia do contato, e a0 aumentar a carga esta camada é rompida,
voltando a existir o contato metal-metal.

Este comportamento mostra que ao ocorrer 0 aumento da carga
normal ndo ocorre mais a formagdo da tribo camada responsavel por
manter o coeficiente de atrito baixo e este por sua vez inicia uma
elevacdo até ultrapassar o valor de 0,2 em torno de 80 metros e 28 N de
carga normal (durabilidade de 2240 Nm). A figura 42 apresenta os
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valores de coeficiente de atrito e durabilidade dos materiais
desenvolvidos.

6000 0,2
- 0,18
5000
- 0,16
[ |
) i - 0,14
A4000-_8--——-_g-f R
s g ; g ¥ 0 o
= N N =
E 3000 - g I g g 0,1
= 2 3 - - 0,08
£ 2000 o 5 5
£ 1
a = = = - 0,06
(%] %] wv
c C [
000 - «% . «*— N *—;— F 004
1 H H 1 | I — L H I N E— —
- 0,02
0 0
< < < < < < < < < <
J‘Cy J‘C7 J\Cy J‘CV J‘Cy J‘Cy J‘Cy J‘cy \PCV J‘Cy
7 Q2 o 2 S 6 > ® ) %
@ Durabilidade M Coeficiente de atrito

Coeficiente de atrito (i)

Figura 42: Durabilidade e coeficiente de atrito para as diferentes ligas estudadas.

De acordo com a figura 42, as ligas produzidas apresentaram
caracteristicas autolubrificantes, tendo um coeficiente de atrito abaixo
de 0,2. Porém, as ligas apresentaram uma variacdo na durabilidade,
sendo necessario mais estudos para entender os fenémenos associados e
otimizag®es para aumentar estes valores.

Também, nota-se que as ligas que utilizam o p6 de SiC com o
tamanho de particula maior apresentaram uma maior durabilidade
guando comparado com os acos que foram produzidos a partir do SiC
com tamanho médio de particula de 10um, e com o p6 de ferro de
menor granulometria, Fe OM. Neste segundo caso deve-se ao fato da
matriz possuir menor quantidade de poros onde a grafite pode ser
perdida, diminuindo assim sua durabilidade.

A Tabela 12 compara o coeficiente de atrito e durabilidade das
ligas sinterizadas com o de outros materiais. Todas as medidas foram
realizadas utilizando os mesmos parametros de andlise, verifica-se que
0s materiais desenvolvidos apresentam coeficiente de atrito e
durabilidade proximos a materiais comerciais como DLC e MoS, ,
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mostrando o potencial destes materiais para uso como lubrificantes

sélidos.

Tabela 12 — Coeficiente de atrito de diferentes materiais.

. . Coeficiente de | Durabilidade
Material Tipo Atrito (Nm)
LSCA 7 Volumétrico 0,14 1100
LSCA9 Volumétrico 0,11 2800
Liga referéncia
(Fe+0,6C+3SiC) Volumétrico 0,12 2200
produzida por MPI
Ferro fundido Volumétrico 0,50 0
nodular
DLC Revestimento 0,15 3500
Filme de MoS2 Revestimento 0,05 650
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6. CONCLUSOES

O presente trabalho foi dividido em duas fases. A primeira foi o
estudo para avaliar a melhor forma de granulacdo para os pds avaliados.
A segunda fase foi a avaliagdo microestrutural, mecanica e triboldgica
dos acos autolubrificantes produzidos a partir de p6s granulados.

Fase 1: Granulacdo Preliminar:

>

A parafina (PW) ndo apresentou resisténcia suficiente
para manter a integridade granulos. Estes se desfizeram
durante 0 manuseio;

O EVA como agende para formar os granulos apresentou
melhores resultados para a producdo de p6s granulados
guando comparado com o PW,

As propriedades tecnoldgicas dos pos granulados foram
boas, ficando préximo das propriedades dos pds para
compactacao;

Os poOs apresentaram hoa compactabilidade e boa
sinterizacdo, ndo havendo falhas e vazios no interior das
pecas analisadas. Também houve a total retirada do
polimero durante a sinterizacéo.

Fase 2: Producdo de amostras com p6s granulados :

>

Os materiais que foram produzidos a partir de pds de Fe
OM apresentaram uma menor quantidade de vazios
guando comparados com as ligas produzidas com o0s
outros tipos de p6 de ferro, ficando préximos a liga de
referéncia injetada;

Os componentes produzidos pela nova rota de
processamento apresentaram propriedades mecéanicas
préximas da liga de referéncia produzida via MPI,
principalmente quando utilizado o pé de injecdo Fe OM
e 0 SiC de tamanho de particula menor.
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» As ligas produzidas apresentaram um baixo coeficiente
de atrito, comprovando desta forma as caracteristicas
autolubrificantes das ligas produzidas.

Desta forma, o objetivo de produzir um ago autolubrificante por
compactacdo de pds granulados, com o objetivo de aliar as
caracteristicas mecanicas dos agos produzidos por injecdo e o tempo de
processamento da metalurgia do p6 por compactacdo foi alcancgado.
Como pode ser observado na tabela 13 os resultados alcangados pela
liga LSCAY comparado com a liga de referéncia produzida por MPI.

Tabela 13: Tabela com as propriedades da liga LSCA7 comparadas
com a liga de referéncia produzida por MPI.

Propriedades Liga Granulada Liga Injetada
D“r(e;f‘/\c/),i;')‘ers 139,3 +7,1 1635
escol;lﬁ% %E/lpa) 242,08 + 8,39 300 60
Te”S‘E‘,‘\’A';"aé)‘Xima 365,90 + 25,26 410 + 30
Alongamento (%) 4,17+154 15+3
Coeficiente de atrito 0,14 0,12
Durabilidade (Nm) 1100/2800 2200
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SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Para a continuidade deste trabalho se sugere os seguintes itens para
pesquisa:

>

Estudo mais detalhado sobre a formacdo dos nodulos de grafite
dos materiais produzidos com pds granulados;

Estudo detalhando a formacéo de granulos dos p6s granulados e
a melhor forma de tamanho dos granulos;

Estudo para a comparagdo da sinterizacdo de materiais
produzidos com p6s granulados em fornos a plasma e em fornos
convencionais;

Aprimorar as técnicas da compactacdo de pds granulados afim
de aproximar as caracteristicas mecanicas as caracteristicas dos
acos produzidos via MPI, utilizando, por exemplo, o processo
de dupla compactacédo e dupla sinterizacéo;

Estudos do comportamento tribolégico dos materiais
produzidos por esta nova rota de processamento de materiais de
baixo coeficiente de atrito, possibilitando a melhoria das
propriedades triboldgicas.

Aprimorar as propriedades dos materiais autolubrificantes
produzidos pela utilizacdo de elementos de ligas na matriz
ferrosa como, por exemplo, Mo, Mn, V, Cr.
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