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RESUMO

Determinados componentes mecanicos possuem uma alta complexidade
geométrica, necessitando serem produzidas em diversas etapas e em
partes separadas. Para a juncdo dessas partes existem diversos processos
de unido que garantem uma boa integracdo, por exemplo, a unido por
sinterizacdo também conhecida como sinterbonding. Este trabalho
experimental teve por objetivo estudar a unido de dois componentes de
ligas ferrosas, em particular a influéncia dos pardmetros de sinterizagio
nas caracteristicas da interface de juncdo e na resisténcia mecénica do
componente unido. Foram estudadas quatro composicdes diferentes de
uma mistura de pé de ferro e cobre (Fe puro, Fe+2%Cu, Fe+4%Cu e
Fe+6%Cu), obtidos corpos de prova cilindricos por compactacdo a 500
MPa, e sinterizados com diferentes tempos e temperaturas (1120 °C: 30
e 60 min; 1150°: 30 e 60 min) sob ac¢do de uma carga (0,1 MPa). Parte
das amostras foram sinterizadas com um filme de cobre aplicado na
interface a ser unida por sinteriza¢do. Por meio da andlise da interface
de jun¢do e ensaios de flexdo foi possivel observar que as amostras
sinterizadas em maiores tempos, temperaturas e teor de cobre
apresentaram uma interface de jun¢do mais homogénea e uma
resisténcia mecanica mais alta. Foi também observado a ocorréncia de
unido sem a adi¢do de filme de cobre na interface quando as misturas de
pos apresentarem quantidades superiores a 4% de cobre em peso na
composicdo quimica, devido a formacdo de fase liquida transiente
durante a sinterizagao.

Palavras-chave: unido via sinterizacdo, metalurgia do pé ferrosa,
sinterizacdo, fase liquida transiente.
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ABSTRACT

Some components have a high geometric complexity, needing to be
produced in several steps and in separate parts. To join these parts there
are several joining processes that ensure a successful integration, for
example, by sinterbonding. This work aimed to study the bonding of
two components of ferrous alloys, the influence of sintering parameters
on the characteristics of the joint interface and mechanical properties of
the sinterbonded component. It was studied four different compositions
of a mixture of iron and copper (Pure Fe, Fe +2%Cu, Fe+4%Cu and
Fe+6%Cu), cylindrical specimens obtained by compacting at 500 MPa
and sintered with different times and temperatures (1120 °C: 30 and 60
min; 1150 °C: 30 and 60 min) under the action of a load (0.1 MPa). Part
of the samples were sintered with a copper film applied in the interface
of joint. By the analysis of the joint interface and bending tests was
observed that samples sintered at higher temperatures, time and
concentration of copper showed a more homogeneous joint interface and
a higher mechanical strength. It was also noted that joints are formed
without the addition of copper film on the interface when the powder
mixtures have quantities higher than 4% of copper, by weight, in their
chemical composition, due to formation of transient liquid phase during
sintering.

Key-words: ferrous powder metallurgy, sinterbonding, liquid phase
sintering.
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1. INTRODUCAO

Determinadas pecas possuem uma alta complexidade geométrica
que exige um processo de producdo versitil. A compactacdo de pds é
uma técnica de fabricagdo que atende a essa exigéncia. Entretanto,
dependendo da geometria serdo necessdrias diversas etapas adicionais
para obtencdo do componente final, inclusive a realizagio da
compactacdo em partes separadas. Para a juncdo dessas partes existem
diversos processos de unido que garantem uma boa integra¢do, como
por exemplo, a unido por sinterizagdo com presenca de fase liquida
transiente.

A unido por sinterizacdo trata da unido de duas ou mais pegas,
através da utilizacdo de uma camada intermedidria entre elas. As partes
compactadas sdo sinterizadas e unidas numa Unica operacdo. Essa
operagdo resulta numa juncdo com resisténcia mecénica suficiente para
muitas aplicagdes técnicas.

Esse método de unido oferece um meio efetivo para a produgio
de pecas com geometrias complexas, dificeis ou até mesmo impossiveis
de serem produzidas utilizando os processos de fabricacdo
convencionais (JACOBSON&HUMPSTON, 2005). Além disso,
possibilita uma redu¢do de custos e alta produtividade, atendendo a
crescente demanda mundial por precos mais competitivos. Assim, as
indudstrias vém investindo cada vez mais na utilizagdo desse processo de
fabricacdo (ZHANG et al., 2003). Atualmente muitos componentes da
inddstria automobilistica e aeroespacial ji sdo produzidos por esse
método de unido.

Muitos estudos vém sendo realizados ao longo dos anos nessa
area de concentragdo, obtendo bons resultados. Entretanto, a maioria dos
trabalhos foca na juncdo de materiais dissimilares. Dessa maneira, neste
trabalho serd estudado o processo de unido de materiais similares,
devido as vantagens que esse processo oferece, conforme ja mencionado
anteriormente. Como muitas pecas da inddstria automobilistica sdo
fabricadas por metalurgia do pé ferrosa torna-se interessante estudar a
juncdo de componentes de ligas ferrosas utilizando uma camada
intermedidria de cobre, pois o cobre € um conhecido agente formador de
fase liquida e possui elevada molhabilidade sobre o ferro e ligas
ferrosas.



2. OBJETIVOS

O objetivo geral deste trabalho € estudar o processo de juncio de
dois componentes de ligas ferrosas por meio do processo de
sinterizacdo, com o auxilio de fase liquida transiente formada pela fusao
de aditivo misturado ao p6 da matriz ferrosa e/ou utilizacdo de uma
camada intermedidria de cobre na interface a ser unida.

Os objetivos especificos do presente estudo experimental sdo:

e Estudar como os pardmetros de sinteriza¢do (tempo e
temperatura) alteram a resisténcia mecanica e a
qualidade da junta;

e FEstudar a influéncia da formacido de uma fase liquida
transiente durante a sinterizagdo das pecas sobre o
processo de unidio por sinterizacgio;

® Correlacionar os dados obtidos nas diferentes etapas
para definir uma rota para obten¢do de uma unido por
sinterizagdo de ligas ferrosas.



3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1. Processo tecnologico de metalurgia do po

Na fabricacido de componentes pela tecnologia de metalurgia do p6
(MP) a seqiiéncia normal de operagdes inicia-se pela dosagem de pos
metdlicos, seguido de uma operag¢do de mistura para homogeneizacao e
uniformidade da distribui¢ao de pés (metdlicos e/ou ndo metdlicos). Em
seguida, os poOs (ja misturados) sdo submetidos a operacdes de
prensagem para a sua compactacdo e obtencdo de forma. O produto
obtido recebe a designacdo de compactado verde, devido a sua fraca
resisténcia mecanica antes da operagdo de sinterizacdo (FERREIRA,
2002).

A operacdo seguinte, para gerar a unido das particulas de pd, é
efetuada em fornos em temperaturas geralmente inferiores as do ponto
de fusdo dos materiais em pd presentes em maior percentual no
compactado a verde, e é denominada sinteriza¢do, da qual resulta um
compactado sinterizado, com uma estrutura coerente de pds e com uma
elevada resisténcia mecanica. Alguns processos adicionais podem ser
realizados apds a etapa de sinteriza¢do para acabamento do produto. A
seqiiéncia de operacdes normalmente utilizada na tecnologia de
pulverometalurgia estd representada esquematicamente na figura 3.1
(FERREIRA, 2002).

Nas dltimas décadas, a producdo a partir de pés usando o ferro
como material principal foi impulsionada pelos avancos tecnolégicos
por meio do desenvolvimento de ligas, producdo de pods, ligantes,
lubrificantes, compactadores e modernos métodos de sinterizacdo. A
M/P € uma tecnologia ecologicamente limpa, com desperdicio minimo
de material e energia e produz componentes com alto grau de
repetibilidade e precisd@o. A industria automobilistica, principalmente o
setor de autopecas, foi a que mais se beneficiou desses aspectos
favordveis da MP, conforme indica a figura 3.2 (NARASIMHAN,
2001).

De acordo com NARASIMHAN (2001) um automével nos
Estados Unidos consome 16 kg de sinterizados, enquanto na Europa e
no Japao estimaram-se de 8 a 10 kg. E algumas projecdes indicam um



potencial de consumo muito maior de componentes sinterizados por
automovel, para as proximas duas décadas.
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3.1.1. Selecao e mistura dos pés

Os pés metdlicos apresentam elevado valor de superficie
especifica livre, tornando-os suscetiveis a oxidag¢do. Dessa maneira, os
elementos de liga mais utilizados para a metalurgia do p6 ferrosa (MPF)
sdo : carbono, cobre, niquel, fésforo e molibdénio, que sdo elementos de
baixa afinidade pelo oxigénio e de 6xidos facilmente redutiveis. Outros
elementos como estanho, cromo e titinio,também sio utilizados na MPF
na forma de portadores de ligas ou pds pré-ligados (LOURENCO,
2004).

A selecdo de elementos de ligas para uso na metalurgia do p6
depende das propriedades finais (temperabilidade, propriedades
mecdnicas, obtencdo de camada superficial, etc) que se deseja obter.
Geralmente o pé de ferro puro é o elemento principal da mistura, sendo
acrescidos os demais elementos de liga e os lubrificantes.

Os lubrificantes tém a fun¢do de minimizar o atrito entre as
particulas e p6 e destas com as paredes do ferramental de compactagao,
reduzindo o gradiente de densidade e o desgaste das matrizes e
facilitando a extragdo dos componentes verdes. O lubrificante mais
utilizado na MP € o estearato de zinco, em concentragdes de 0,5 a 1,5%
em peso de lubrificante s6lido na mistura de pés. Usam-se também
outros lubrificantes como teflon (politetrafluretoetlieno), pdés de
estearato metdlicos de aluminio, litio, magnésio, entre outros. Esses
lubrificantes sélidos sdo facilmente removiveis em ciclo térmico
preliminar a sinterizagdo e ndo influem na composi¢do final da liga
(GERMAN, 1994).

Apds a selecdo dos pés mais adequados para o processo é
necessario que o sistema pds+lubrificantes seja misturado de forma a se
obter uma mistura o mais homogénea possivel. Esta pode ser realizada
nos mais diversos misturadores, por exemplo, o misturador em Y.

A técnica de mistura de pds ocorre com menor tempo e custo, em
relac@o aos processos de obten¢do dos pos pré-ligados e pré-difundidos.

3.1.2. Compactacio dos pos

Na compactagdo dos pds tem-se a definicdo das dimensdes e
geometria do componente. Além disso, no caso de pds metélicos duicteis
a densificacdo obtida nessa etapa é maior que a ocorrida durante a
sinterizacao.



Para a compactagdo podem ser utilizados: pds e matrizes
aquecidas ou a temperatura ambiente, matrizes moles ou duras, cilindros
de laminacdo e ondas de choque. Entre as diversas técnicas a
compactacdo uniaxial a frio de pés € bastante utilizada em linhas de
producdo e fabricacio de componentes na forma quase final. Esta
técnica oferece: baixo custo, poucas operacdes de acabamento,
possibilidade de automatizacdo e elevada reprodutibilidade. O processo
consiste no preenchimento da cavidade da matriz, compactacdo,
descarregamento da pressdo e extracdo do compactado (GERMAN,
1998; NEVES, 2005).

Na compactacio de metais a pressdo tipica utilizada varia de 450
a 600 MPa. Com essa faixa de pressdo consegue-se alcancar facilmente
até 90% da densidade tedrica no caso de pds de ferro, dependendo da
ductilidade dos p0s utilizados. Apesar de se obter altas densidades a
verde, ha dificuldades para a obtencdo de densidade uniforme ao longo
do volume das pecas em fun¢do da perda de carga por atrito entre as
particulas de pé e o atrito entre o pé e o ferramental de compactagéo. Os
gradientes de densidade podem ter sérias conseqiiéncias sobre o controle
dimensional na sinterizacdo (LENEL, 1980; GALIOTTO, 2005).

Na MP normalmente as pecas possuem altas densidade a verde.
Isto resulta em uma maior resisténcia a verde e menor retracdo
dimensional durante a sinteriza¢do. Uma vez que nas linhas de produ¢ao
se exige alto controle dimensional, retracdo deve ser mantida pequena,
principalmente porque esta ndo € isotropica. A retracdo de pecas obtidas
pela prensagem de pds ndo € isotrépica em funcido dos gradientes de
densidade ao longo do volume da pecas verdes, gerado pela perda de
carga por atrito entre as particulas de p6 durante a compactagdo. Menor
variacdo dimensional também implica em menor custo com processos
complementares (usinagem, calibracdo, etc) para obtencdo do
componente final.

3.1.3. Sinterizacio

O processo de sinterizagdo consiste em aquecer uma massa de
pos ou pecas a verde produzidas via conformacio de pds (compactacio)
a temperaturas inferiores ao ponto de fusdo, de pelo menos um dos
constituintes majoritdrios, com o objetivo de promover a unido entre as
particulas. No processo de sinterizagcdo, as dreas de contato formadas
durante a compactacdo apresentam reducdo da drea superficial e do raio
de curvatura, podendo ocorrer uma perda do contorno original da



particula. A movimentacdo dos dtomos propicia a unido das particulas,
por meio da formacdo de um contato de sinterizacdo, que eleva a
resisténcia do sinterizado (GERMAN, 1998).

Segundo THUMMLER & OBERACKER (1993) o processo de
sinterizacdo no estado sélido tem a funcdo de diminuir as energias que
estdo em excesso, através da:

¢ diminui¢do da superficie especifica das particulas de p6
devido ao crescimento das areas de contacto;

¢ diminui¢do do volume do compactado e arredondamento
dos poros;

¢ climinagdo dos gradientes de concentragdo dos defeitos
cristalinos na massa de pd, resultantes do processo de
fabricacio;

¢ climinag¢do dos gradientes de concentracdo dos elementos
de sistemas multicomponentes, resultando na
homogeneizacio da liga.

Embora o excesso de energia livre do compactado verde seja a
forca motriz da sinterizacdo, o valor desta ndo governa a cinética do
processo de transporte de matéria e, conseqiientemente, a cinética de
densificacdo da peca na sinterizacdo. A cinética € controlada pelos
mecanismos de transporte de matéria e pela distdncia que a matéria em
média necessita ser transportada para alcancar a densificagdo desejada
no material (GALIOTTO, 2005).

Virios fatores afetam a sinterabilidade do material, a qual é uma
medida de densificacdo ocorrida no material, durante o ciclo de
sinterizacdo. Entre os fatores que afetam a sinterabilidade do material,
podemos citar:

¢ Distribui¢do de tamanho de particulas do pé;

¢ Composi¢do quimica do material;

¢ Microestrutura e fases presentes na sinterizagao;

¢ Processamento, em termos de atmosfera, temperatura,
tempo e ponto de orvalho.

As temperaturas de patamar de sinterizacdo utilizadas variam de
acordo com o tipo de material a ser processado. Para agos, a faixa de
temperatura varia, basicamente, entre 1150 e 1350 °C. Para materiais
cerdmicos, as temperaturas sdo mais altas, podendo chegar a 1800 °C
(GERMAN & BOSE, 1997).

A atmosfera para o ciclo de sinterizacdo deve reduzir filmes de
oxidos indesejdveis, muitas vezes presentes na superficie das particulas
de p6 metdlico e também evitar qualquer reacdo quimica indesejdvel



entre espécies presentes na atmosfera e o material que estd sendo
sinterizado.

Com a evolugéo do tempo e da temperatura, a microestrutura do
material processado também se altera passando por alguns estagios que
sdo melhores visualizados na figura 3.3.

(a)

(b)

(©)

Figura 3.3 - Os trés estagios da sinterizacio: (a) formacao dos contatos
(estagio inicial); (b) continuidade de matéria (estagio intermediario);
(c) coalescimento e arredondamento de poros (estagio final).



O estdgio inicial da sinterizacdo ocorre enquanto a relacdo do
tamanho do contato (comprimento do contato entre as particulas/
diametro da particula) € menor do que 0,3. Nessa etapa da sinterizacdo,
os contatos entre particulas existem em forma de microplanos e seus
tamanhos dependem da pressdo de compactacdo, conforme figura 3.3
(a). A retragio do compactado € pequena, os poros ainda estdo
irregulares e interconectados e, portanto, as particulas permanecem
discretas sem perda de seus formatos originais apds compactagao.

A maior parte da retracdo acontece no estagio intermedidrio.
Neste momento, a relacdo do tamanho de contato excede o valor de 0,3
com o crescimento do mesmo. As particulas, entdo, comegam a perder
suas formas originais, como mostrado na figura 3.3 (b), com
conseqiiente mudanga das propriedades do componente pela formacio
de uma nova microestrutura.

No estdgio final do processo de sinterizagdo, os poros isolados
tornam-se cada vez mais esféricos e o compactado atinge entre 90 a 95%
da densidade tedrica.

Esses estdgios mostrados acima sdo na verdade uma maneira
didatica para um melhor entendimento do processo de sinterizacdo. Na
prética, ndo existe uma distin¢cdo evidente entre os diversos estdgios
desse processo.

3.1.3.1. Mecanismos de transporte de massa

Na sinterizacdo por fase solida, material € transportado sem que
haja qualquer tipo de liquido na estrutura. A difusdo é o mecanismo
bésico presente no processo de sinterizagdo. Devido as particulas de pos
terem uma alta drea superficial, a energia livre presente nestes pos € alta.
No inicio do processo de sinterizacdo, a movimentacdo atdmica é
elevada. Ao final do ciclo de sinterizagdo, a movimentagdo é mais lenta,
e a difus@o em estado s6lido controla a densificacdo, em termos de
movimentagdo atdmica. Os poros sdo vistos como grandes acimulos de
vazios (vacancias), logo os mecanismos de sinteriza¢do sdo avaliados a
partir da movimentagdo de vacancias, as quais determinam a
densificacdo do material. Para a eliminacdo dos poros, hd diversos
mecanismos de transporte de massa presentes na sinterizacdo (BINDER,
2009).
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Segundo THUMMLER & OBERACKER (1993) os mecanismos
de transporte de massa se dividem em:

e Movimentacdo de atomos individuais: difusdo superficial,
difusdo volumétrica via vacéncias, difusdo volumétrica via
intersticiais, difusdo em contorno de grio, vaporizacdo e
recondensacio;

* Movimentacao coletiva: fluxo plastico (estado sélido), fluxo
viscoso (fase liquida), deslizamento de contorno de grio e
rotagdo de particulas;

Na sinterizagdo de p6s metélicos, especialmente nos pés de ferro, o
mecanismo de transporte de difusdo superficial é importante apenas no
aquecimento da sinterizagdo. Nesse mecanismo a movimentacdo do
material ocorre apenas na superficie e, portanto, o volume de poros néo
¢ alterado e ndo existe contracdo. A taxa de crescimento do pescoco de
sinterizacdo, por difusdo em superficie, pode ser da ordem de dez vezes
superior, ao corresponde no mecanismo de difusdo em volume. O
mecanismo de difusdo em superficie perde importancia com a elevagio
da velocidade de aquecimento e com o processo de sinterizacio
(MOON, 1979).

A difusdo volumétrica ndo é o mecanismo mais importante para pos
de ferro e também para pds finos. E a vaporizagdo e recondensacio pode
ser considerado o mecanismo de menor relevancia para pds de ferro.

O fluxo pléstico € importante durante o aquecimento, em particular
se o compactado foi deformado plasticamente durante a etapa de
compactacdo. As discordancias interagem com as lacunas e melhoram o
transporte de massa durante o aquecimento da sinterizacdo. As
discordancias se movimentam pela interacdo e eliminacdo de lacunas
(NEVES, 2005).

3.1.3.2. Sinterizacao com fase liquida

A sinterizacdo por fase liquida é um processo bastante utilizado na
fabricacdo de diversos componentes, sendo bastante atraente na
consolidacdo de materiais com baixa sinterabilidade na fase sélida e
para a obtengdo de materiais compositos. Esse processo acontece devido
a formacdo de liquido na estrutura. Este liquido pode ser causado pela
fusdo de um dos componentes do sistema ou pode ser o resultado de
uma reagdo entre, pelo menos, dois dos componentes do sistema. A
ocorréncia deste liquido tem papel decisivo na determinagcdo dos
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mecanismos de sinterizacdo e do aspecto final da estrutura sinterizada.
(BRITO et al., 2007).

Na sinterizagdo com fase liquida, a velocidade de difusdo dos
elementos € incrementada, possibilitando uma unido mais eficiente entre
as particulas, reducdo de porosidade e por conseqiiéncia maior
resisténcia mecanica.

O liquido formado durante a sinterizacdo pode ser transiente ou
permanente, dependendo da relagdo de solubilidade e difusividade com
a matriz. A solubilidade influencia a interagdo quimica e o fluxo de
massa, conseqiientemente, define o comportamento de contragdo ou
expansio do sinterizado. Os processos de contra¢do estdo associados a
baixa solubilidade do liquido no sélido e uma elevada solubilidade do
s6lido no liquido. Quando a solubilidade do liquido no sélido for alta e a
solubilidade do sélido no liquido for baixa ocorre a formacdo de
porosidade secunddria e, conseqiientemente, expansdo da pega em
sinterizacdo (GERMAN, 1996).

No processo com fase liquida permanente o liquido estd presente em
todo o ciclo de sinterizagao, ja a fase liquida transiente formada durante
a sinterizacdo se dissolve em um sdlido, formando uma solucio sélida
ou gerando uma nova fase.

A sinteriza¢do com fase liquida transiente pode ser dividida nas
seguintes etapas de: formacdo de uma fase liquida, distribui¢dao
intergranular do liquido e consumo do liquido pela formacdo de uma
solucdo sdlida, com a distribui¢do dos elementos de liga na matriz por
difusdo em estado s6lido (NEVES, 2005).

A presenca de fase liquida transiente pode provocar expansdo ou
contracdo no sinterizado, conforme mostrado na figura 3.4. Maior
heterogeneidade inicial do pé provoca maiores expansdes no
sinterizado. A densificagdo associada com a fase liquida transiente
depende da quantidade do liquido formado e do tempo de existéncia da
fase liquida (RABIN & GERMAN, 1986).

Para a sinterizacdo de pés de ferro muitos aditivos s@o utilizados
como formadores de fase liquida, por exemplo, fésforo, molibdénio,
cobre, boro e carbonetos.
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aditivo —_

compactado

metal de base

Figura 3.4 - Representacio esquematica de sinterizaciao com fase liquida
transiente.

3.2. O sistema Fe-Cu

E cada vez maior a utilizagio de elementos de ligas no
desenvolvimento de materiais ferrosos sinterizados. Esses elementos sdo
selecionados para conferir ao material determinado conjunto de
propriedades ou como aceleradores da difusividade atdmica, ou ainda
para produzirem caracteristicas mistas desses dois efeitos. Nesse estudo
a escolha de Cu tem como principal funcio ser um agente formador de
fase liquida.

A sinterizag@o por fase liquida € largamente utilizada para ligas
Fe-Cu. Porém, as caracteristicas de solubilidade do sistema Fe-Cu,
podem resultar em expansdao volumétrica, comumente chamada
“inchacgo”. A fase liquida formada pela fusdo do cobre € responsdvel por
esse indesejavel inchaco que ocorre nos minutos iniciais de sinterizacio
(PACHECO et al., 2007).

A partir do diagrama de fases Fe-Cu, mostrado na figura 3.5, é
possivel determinar a seqii€ncia de eventos que ocorrerd quando uma
mistura de ferro e cobre € sinterizada na faixa entre 1120°C e 1150°C.
Quando atinge-se a temperatura de 1084°C se inicia a fusdo do cobre, o
liquido formado (solucdo saturada de ferro em cobre) comega a penetrar
inicialmente nos intersticios entre as particulas de ferro, e depois nos
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contornos de grao de ferro. O espago originalmente ocupado pelo cobre
solido se torna porosidade, ocasionando o incha¢o do sinterizado. Como
o cobre apresenta elevada molhabilidade sobre o ferro grios individuais
de ferro irdo se separar das particulas. Tais graos de Fe individuais se
rearranjam através do liquido, entrando em solucdo e, posteriormente
reprecipitam em outras posi¢des. Este rearranjo das particulas de Fe
neste estidgio de sinterizacdo promove contragdo, contrabalancando o
indesejdvel inchaco que ocorre nos minutos iniciais de sinterizagdo
(KAYSSER, 1978; HUPPMANN, 1979).

Se a quantidade total de cobre for menor do que o limite de
solubilidade em 7y a fase liquida ird desaparecer. O parametro de rede do
ferro y sofre uma pequena alteracdo devido a solug@o sélida com cobre
(em quantidades menores que o limite de solubilidade). A expansdo das
particulas de ferro, quando o cobre estd dissolvido nelas, serd
aproximadamente igual, quando medida em percentual volumétrico, ao
percentual em massa de cobre dissolvido. Uma particula de ferro puro
expande aproximadamente 8 % em volume quando a mesma dissolve 8
% de cobre em peso (MAGEE, 1975).
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Figura 3.5 - Diagrama de fases Fe-Cu (METALS HANDBOOK, 1973).
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Normalmente nio se atingem elevadas densifica¢des na sinterizagao
de ligas Fe-Cu. O cobre liquido se espalha pelos contornos das
particulas de Fe. Ap6s o inchago, ocorre uma compensacdo de contragéo
da sinteriza¢do sélida final do Fe, apds a aniquilacdo da fase liquida pela
saturacdo com Fe em solu¢do, o que acarreta um considerdvel ganho em
resisténcia mecanica, como resultado da solugcdo sdlida de Fe-Cu
(THUMMLER & OBERACKER, 1993).

3.3. Processos de unido

Atualmente muitos componentes de um produto sdo formados por
mais de um componente individual, sendo que os mesmos muitas vezes
exigem unides permanentes das partes para produzir elementos
estruturalmente resistentes. Para a unido de materiais metalicos existem
basicamente dois tipos de processos de unido:

¢ Unido mecanica: utilizacdo de elementos de fixac#o, tais como,
parafusos, rebites, pinos, etc;
¢ Uniao intermetalica: soldagem e brasagem.

O projeto ideal de unido dependerd de caracteristicas como:
ambiente de trabalho, montagem/desmontagem, entre outros. Os
componentes que estdo sujeitos a maiores esforcos e aplicagdes mais
avangadas normalmente utilizam as técnicas de unides intermetalicas.

A técnica de brasagem se divide em algumas subcategorias
dependendo da temperatura e condigdes de processamento. Neste
trabalho serd utilizada a unifo por sinteriza¢do, que ocorre em presenga
de fase liquida transiente. Por isso, abaixo serdo discutidos alguns
aspectos da técnica de brasagem conhecida por unido por fase liquida
transiente.

3.3.1. Uniao por fase liquida transiente

A unifo por fase liquida transiente € um processo de juncio de
materiais que une uma vasta gama de materiais similares ou
dissimulares, ligas metdlicas, cerdmicas produzindo componentes
grandes e, também, pequenos. A aplicacdo de carga, o uso de camadas
intermedidrias e a formacdo de uma fase liquida transiente sdo as
varidveis das quais o método é dependente (BRAZING ALLOYS,
2009).
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De uma forma genérica, o processo consiste em aquecer, em
vazio, o conjunto constituido pelos materiais de base e por uma camada
intermedidria, de forma a induzir a formacdo de uma fase liquida na
interface a temperatura de processamento (KAY, 1993). Este ¢ um
método de unido que vem sendo utilizado por décadas na industria
aeroespacial e automobilistica.

Esse método de unido € uma alternativa para preencher as jungdes
que ndo sdo perfeitamente lisas ou planas, oferecendo maior
flexibilidade em termos de configuracdes possiveis e propriedades
mecanicas que aquelas que podem ser obtidas a partir de soldagem por
difusdo. Devido as caracteristicas do processo, incluindo o alto grau de
controle dos parametros de processo, as seguintes vantagens adicionais
podem ser obtidas:

¢ Boa reprodutibilidade do processo;

e Alto controle dimensional da largura da jungdo, ou seja,
tolerancias estreitas;

¢ Facilidade de preenchimento em jun¢des com dreas grandes;

¢ Realizacdo de unides muito estreitas, normalmente menores de 50
pm, o que beneficia as propriedades mecanicas e condutividade
térmica;

e Capacidade para controlar o espalhamento do metal de adicdo
fundido nas extremidades da juncdo e até mesmo impedi-lo
completamente (JACOBSON & HUMPSTON, 2005).

3.3.1.1. Principios do processo

As etapas envolvidas na unido por fase liquida transiente sdo
ilustradas esquematicamente na figura 3.6. Segundo JACOBSON &
HUMPSTON (2005) a configuracdo comum geralmente inclui dois
componentes € um material de adicdo inserido entre eles, entdo o
aquecimento € iniciado (estdgio 1). Esse material de adi¢do geralmente
possui uma espessura menor que 50 um, sendo assim mais fino do que a
espessura tipica dos metais de adi¢cdo de brasagem. Os componentes s3o
presos juntos com uma tensdo de compressido de poucos MPa, entdo o
conjunto é aquecido acima da temperatura liquidus do metal de adicdo
que funde, molha as superficies dos componentes, preenche os espacos
entre a jungdo, e forma pequenos filetes nas extremidades (estdgio 2).

A formacio da fase liquida pode ocorrer devido:
e A temperatura de fusdo da camada intermedidria ter sido
excedida;
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¢ A interdifusdo na camada intermedidria originar a formacdo de
uma liga com ponto de fusdo inferior a temperatura de
processamento;

* A interdifusdo entre os materiais de base e a camada
intermedidria originar uma liga com ponto de fusdo inferior a
temperatura de processamento (GUEDES, 2004).

Se o conjunto foi resfriado, a jungdo se assemelharia a uma fina
camada, mas convencionalmente é uma junc¢io de brasagem comum em
suas propriedades e caracteristicas metaldrgicas. No entanto, ao manter
o conjunto a temperaturas elevadas, a composi¢cdo do metal de adi¢do ird
mudar com o tempo, ocorrendo difusdo da interface de jungdo para o
metal de base. Em conseqiiéncia, a temperatura de solidificacdo do
metal de adi¢do aumenta ou diminui dependendo da reatividade metal de
base/metal de adicdo e a solidificacdo ocorre isotermicamente (estagio
3). Por fim, a juncdo torna-se essencialmente homogénea com o metal
de base (estdgio 4).

Embora ndo seja necessdrio que a totalidade da interface, leia-se
camada intermedidria, se encontre no estado liquido a temperatura de
processamento, é obrigatéria a formagdo de uma fase liquida na zona
adjacente aos materiais de base. O liquido formado flui e preenche os
espagos vazios na interface, resultantes da irregularidade das superficies
dos materiais, e torna-se ativo, dissolvendo parte do material de base
bem como contaminag¢des superficiais (MACDONALD, 1998).

Figura 3.6 - - Evolucido da zona interfacial no decorrer do
processamento de unides por fase liquida transiente. a) camada
intermediaria inserida entre os materiais de base; b) fusdo da camada
intermediaria; c¢) solidificacdo isotérmica do liquido formado na
interface; d) homogeneizacio da composi¢cao quimica e da microestrutura
entre a interface e os materiais de base (GUEDES, 2004).
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Embora a unido por fase liquida transiente ndo necessite do
emprego de uma pressdo de processamento, é geralmente aplicada uma
pressdo ao conjunto a unir. Essa pressdo é denominada pressdo de
contato e destina-se a promover um contato intimo entre as superficies
dos materiais envolvidos na jungdo. Na presenca de fase liquida a
pressdo de contato aplicada pode ser de intensidade reduzida (GUEDES,
2004). As pressoes requeridas sdo geralmente muito menores do que
aquelas exigidas pelo processo de soldagem por difusdo convencional,
estando geralmente na faixa de 0,5 a 1 MPa, mas maiores do que
aquelas normalmente utilizadas durante a brasagem 0 a 0,1 MPa. Isto é
importante ndo somente porque possibilita realizar uma operac¢do da
juncdo menos exigente em termos de equipamentos, mas também
porque a pressdo utilizada é apenas uma pequena fra¢do da tensdo de
escoamento do material de base, assim evitando-se deformacgdo
macroscépica (ASKELSEN, 1992).

3.3.1.2. Modelagem da uniio por fase liquida
transiente

Virias tentativas tém sido feitas para obter um modelo do
processo de unido por fase liquida transiente para entender os
parametros dos processos e suas inter-relacoes.

Segundo OREL et al. (1995) os modelos propostos consideram
que o processo se desenrola segundo trés estdgios: dissolucdo do
material de base, solidificacdo isotérmica e homogeneizacido. Para
compreender os fendmenos ocorridos nas diferentes etapas do processo,
considere-se um sistema simples, em que o material de base consiste
numa liga monofésica A-B, e que a camada intermedidria apresenta uma
composicdo proxima da do eutético A-B, como se indica na figura 3.7.

A temperatura de processamento a camada intermedidria
encontra-se no estado liquido. A dissolu¢do do material de base pelo
liquido e a interdifusdo entre a camada intermedidria e o material de
base, resultam no estabelecimento de um equilibrio local na interface em
que, na zona adjacente a interface, a composi¢do do material de base e a
do liquido correspondem, respectivamente, a composicdo da linha de
solidus e a composi¢do da linha de liquidus do diagrama de equilibrio
A-B. Assim, as composicdes do solido e do liquido serdo as
correspondentes aos pontos 4 e 2, respectivamente, no diagrama de
equilibrio representado na figura 3.7. Este equilibrio local entre sélido e
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liquido manter-se-a fixo durante o subseqiiente estidgio de solidificagio
isotérmica. Durante este estdgio, a difusdo de soluto proveniente do
liquido para o material de base resulta na progressdo do sélido para a
zona da interface em detrimento da quantidade de liquido. No fim da
solidificag@o isotérmica o s6lido na zona da interface terd a composi¢ao
correspondente ao ponto 4 indicado na figura 3.7. O gradiente de
composicdo entre a interface e o material de base é removido na etapa
de homogeneizagdo por difusdo no estado sélido. No fim do processo
resultard uma homogeneidade quimica e microestrutural entre o material
de base e a interface (GUEDES, 2004).
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Figura 3.7 - Esquema representativo do modelo proposto para o
estabelecimento de unides por fase liquida transiente aplicado a um
sistema binario, simples e ideal, o material de base consiste numa
solucdo sélida (AB) e a camada intermediaria tem uma composicao
proxima da do eutético A-B (GUEDES, 2004).

O modelo descrito acima representa o sistema ideal, mas na
priatica o que se observa é que as heterogeneidades do processo
(diferengas de composi¢do quimica da camada intermedidria e material
de base, reacdes fase liquida - materiais de base, entre outros) levam a
formagdo de uma interface com variacdo de composi¢do quimica e

heterogeneidades na microestrutura. Para se obter uma estrutura
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homogénea torna-se necessdria a utilizacdo de tratamentos térmicos
posteriores ao processo de unido.
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4. MATERIAIS E METODOS

Neste trabalho optou-se por estudar a jun¢do de dois corpos de
ligas ferrosas por meio de sinterizacdo, utilizando uma camada
intermedidria de cobre (agente formador de fase liquida transiente).

Para tal, componentes de uma liga de ferro e cobre foram
sinterizados com um filme de cobre na interface de unido, sendo que
nesse conjunto foi aplicada uma pressdao de contato durante o ciclo de
sinterizacdo. Foram utilizados diferentes parametros de tempo e
temperatura para a producdo dos corpos unidos. As diversas amostras
produzidas tiveram a interface de jungdo analisadas por microscopia
eletronica de varredura (MEV), e seu comportamento mecéinico
determinado por ensaio de flexdo 3 pontos.

As etapas e procedimentos especificos utilizados para o
desenvolvimento do trabalho s@o descritos a seguir.

4.1. Selecdo de materiais

Utilizou-se como material de base o p6é de ferro, com
denominagdo comercial AHC 100.29, fabricado pela Héganas. Segundo
o fabricante esse p6 possui densidade aparente de 2,98 g/cm3 e
escoabilidade de 25 s/50g. A sua composi¢do quimica, em peso, €
apresentada na tabela 4.1:

Tabela 4.1 — Composicio quimica tipica do pé de ferro utilizado (% em
peso).
C | o | Fe

< 0,01 0,12 balanco

O material foi fornecido por um parceiro industrial e veio pré-
misturado com 0,75% em massa de lubrificante de estearato de zinco.
Dessa maneira, sempre que se for referido ao termo p6 de ferro se tratard
da mistura p6 de ferro e estearato de zinco. O p6 de ferro apresenta
tamanho de particula mediano Dsyigual a 100 pm.

O agente formador de fase liquida usado foi o p6é de cobre JB-F,
fornecido pela JB Quimica, com densidade aparente entre 2,30 e
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3,20 g/cm3, tamanho de particula de 85 % < 325 mesh e uma pureza
minima de 99,5%.

A pasta utilizada para a aplicacdo de um filme de cobre foi a
pasta de cobre IGC-220, fornecida pela Implastec, sendo que, segundo o
fabricante, esta é constituida de cobre coloidal e particulado e dleo
mineral parafinico.

As propriedades caracteristicas (composi¢do quimica, forma,
estrutura e tamanho de particula) das matérias-primas foram
caracterizadas por meio de um microscopio eletronico de varredura
(MEV), modelo JEOL JSM-6390LV, acoplado de uma microssonda de

energia dispersiva de raios-X (EDX).

4.2. Mistura dos pos

Para processar a mistura dos pds foi utilizado um misturador
tubular de aco inoxiddvel austenitico em forma de Y, com eixo de
rotacdo passando pela unido dos segmentos, rotacionando a 35 rpm
durante 1 h.

Utilizaram-se quatro tipos de misturas: a primeira constituida de p6
de ferro puro, sendo as demais acrescidas de 2%, 4% e 6% em peso de
p6 de cobre. Na tabela 4.2 sdo mostradas as densidades tedricas para as
diversas composi¢cdes. O cdlculo da densidade tedrica foi realizado pela
regra das misturas, conforme a equagdo 4.1, onde p, é a densidade da
mistura, Ca g € a concentragdo do componente A,B e pap é a densidade
do componente A,B.

—— (4.1)

GG
Pa  PB

Para os célculos foram adotadas as densidades tedricas do ferro
como 7,87 g/cm3 e do cobre 8,92 g/cm3.

Tabela 4.2 — Densidades tedricas das misturas.

% em peso de Cobre | Densidade tedrica (g/cm?)
2 7,89
4 7,91
6 7,93

A adi¢do do pé de cobre ao p6 da matriz ferrosa se justifica
devido ao fato de o mesmo ajudar na formacéo de fase liquida durante a
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sinterizacdo, auxiliando na formacdo da interface de juncdo dos
componentes.

4.3. Preparacdo dos corpos de prova

A compactacdo das amostras foi realizada em matriz uniaxial de
duplo efeito em uma prensa manual, a 500 MPa. Optou-se por utilizar
corpos de prova com geometria cilindrica. Esse tipo de geometria
permite realizar uma série de ensaios mecanicos, por exemplo, ensaio de
flexdo. Os corpos de prova cilindricos possuiam dimensdes de 12 mm
de altura e 9,60 mm de diametro. Os valores de densidade a verde (pvy)
dos compactados foram medidos pelo método de densidade geométrica,
por tratar-se de corpos com geometria bem definida.

No caso especifico da unido com fase liquida transiente ndo é de
vital importincia que as faces a serem unidas apresentem uma superficie
regular. Entretanto, superficies lisas e planas possibilitam um maior
contato na interface de jun¢@o favorecendo a resisténcia da junta. Dessa
maneira, como os cilindros apresentavam rebarba da etapa de
compactacdo foram lixados com uma lixa 600 mesh para regularizacio
da superficie. O lixamento foi realizado com auxilio de um dispositivo
(figura 4.1) para assegurar a planicidade. Apds o lixamento as amostras
foram imersas numa solugdo de dlcool P.A, e limpas com o equipamento
de ultra-som durante 30 minutos para a retirada de residuos da lixa.

A etapa seguinte de preparacdo dos corpos de prova consistiu na
aplicacdo do filme de cobre na interface de juncdo dos cilindros. Para
isso, com o auxilio de um pincel numa das superficies, de apenas um
corpo, foi aplicado um filme fino (< 50 pm) de cobre, como mostra a
figura 4.2. A espessura do filme foi determinada através do MEV para 5
amostras. A presenca desse filme de cobre garante uma maior
quantidade de fase liquida agindo diretamente na interface de juncdo o
que possibilita uma uniio mais resistente. Apds a aplicacdo dessa
camada intermedidria, os corpos de prova foram levados a uma estufa a
temperatura de 90 °C por 1 hora, para a secagem da pasta de cobre.

Um dispositivo para a aplicacdo de uma pressdo de contato entre
os dois componentes cilindricos foi construido em ago inoxiddvel. Na
figura 4.3 é possivel visualizar o conjunto: dispositivo e corpos de
prova. O dispositivo distribui uniformemente a carga aplicada, de forma
que cada interface de juncdo esteja exposta a uma pressdo de contato de
0,1 MPa. Essa pressdo de contato é importante, pois quanto maior o
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contato entre as superficies a serem unidas melhor serd a qualidade da
junta.

Figura 4.1 - Dispositivo para lixamento.

Figura 4.2 — Camada intermediaria de cobre aplicada as amostras

O]
Figura 4.3 — Dispositivo de unido por sinterizacgao.
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4.4. Sinterizagcdo

Para a realizagdo dos ciclos de sinterizacdo utilizou-se o reator
PADS, localizado no laboratério de materiais da UFSC. Porém, nesse
trabalho a tecnologia de plasma ndo foi usada. Utilizou-se somente o
aquecimento resistivo para alcangar as temperaturas desejadas e manté-
las constante. O uso desse reator se deve ao fato do dispositivo de
aplicacdo de pressdo de contato requer um forno com grande espaco
interno.

Inicialmente para comprovar a necessidade de aplicacdo de
pressdo de contato e de uma camada intermedidria formadora de fase
liquida, uma vez que as misturas ja continham em sua composicao cobre
(agente formador de fase liquida), foi realizado um ciclo de sinteriza¢ao
sem carga e sem a aplicacio de camada intermedidria de cobre.
Amostras das quatro composi¢des obtidas foram aquecidas com taxa de
aquecimento de 5°C/min até a temperatura de 400 °C, mantendo-se
nesse patamar por 30 minutos para a extracdo do lubrificante.
Posteriormente aumentou-se a taxa de aquecimento para 10 °C/min até a
temperatura de 1120°C, mantendo-se nesta temperatura por 1 hora.
Utilizou-se uma atmosfera de sinterizacdo com um fluxo continuo de
uma mistura de gds contendo 95%Ar + 5%H,. A pressdo de atmosfera
foi de 5 torr.

Os demais ciclos de sinterizacdo foram realizados a 1120 °C
durante 30 e 60 min e a temperatura de 1150°C durante 30 e 60 min,
para verificar como o tempo e a temperatura interferem na qualidade da
jun¢do e utilizou-se a camada intermedidria de cobre e a aplicag¢do de
pressdo de contato. A figura 4.4 mostra os demais ciclos de sinterizagio
realizados, sendo que foram utilizados a mesma atmosfera de
sinterizacdo, taxa de aquecimento e patamar de extracdo de lubrificante,
taxa de aquecimento até a temperatura de processo da unido por
sinterizacdo e pressdo de atmosfera.
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Figura 4.4 - Ciclos de uniao por sinterizacao.
4.5. Caracterizagdo dos componentes apos a jungdo

As amostras ap0s a etapa de jungdo foram caracterizadas quanto a
sanidade da interface de juncdo e propriedades mecanicas (resisténcia a
flexdo) de acordo com os procedimentos descritos a seguir.

4.5.1. Medidas de densidade e variacio dimensional

Para as medidas de densidade dos componentes sinterizados
foram utilizadas cinco amostras. As densidades foram determinadas pelo
método geométrico.

A variagdo dimensional dos corpos de prova produzidos foi
avaliada a partir da diferencga entre as dimensdes dos corpos de prova na
condi¢do a verde e sinterizado, utilizando-se como instrumento de
medicdo um paquimetro. Anteriormente ao processo de unido por
sinterizacdo as amostras eram numeradas para que fosse possivel
realizar essa andlise. As dimensdes analisadas foram altura e didmetro e
utilizaram-se cinco amostras para a realizagdo de medicdes.
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4.5.2. Caracterizacao da interface de juncao

As amostras sinterizadas foram seccionadas longitudinalmente,
para que fosse possivel verificar a interface de jungdo, utilizando-se uma
maquina de corte (Leco VC-50) com disco adiamantado de baixa
densidade. Em seguida as amostras foram embutidas com baquelite.
Apds o embutimento as mesmas foram submetidas a uma seqiiéncia de
lixamento e polimento. A amostra embutida foi atacada utilizando-se
Nital 2% (98 ml de alcool PA e 2 ml acido nitrico).

A microestrutura das pegas unidas sem pressdo de contato e sem
camada intermedidria de cobre foram caracterizadas por microscopia
Optica, utilizando-se um microscépio Leica — DM 4000 M com camera
digital acoplada (Leica DC 300).

A interface de jun¢do das amostras obtidas nos ciclos 1, 2, 3 e 4
foram analisadas por MEV, modelo JEOL JSM-6390LV, acoplado de
uma microssonda de energia dispersiva de raios-X (EDS).

4.5.3. Caracterizacao mecanica

A resisténcia mecénica das unides foram medidas utilizando o
ensaio de flexdo 3 em pontos por meio de uma mdquina universal de
ensaios EMIC DI-2000. Os ensaios foram realizados a temperatura
ambiente (20°C), com velocidade de avango do pistdo atuador de 1
mm/min e com 5 amostras para cada ciclo de sinterizacdo. Na figura 4.5
€ apresentado o desenho esquemético com a configuracdo do dispositivo
de ensaio de flexd@o utilizado. Umas das vantagens de realizar o ensaio
de flexdo em 3 pontos € que se aplica a carga de ensaio na interface de
juncgdo, ponto menos resistente do componente unido, obtendo-se uma
medida direta de sua resisténcia. Para efeito de comparagdo realizou-se
também medidas de resisténcia a flexdo em 3 pontos para amostras de
ferro puro e Fe-6%Cu produzidas numa Unica etapa de compactagao.

Utilizando a equagdo 4.2 foi determinada a tensdo de flexdo (7))
das amostras, nessa equacao F,,,, € a forca de ruptura, / o comprimento
do corpo de prova e d o didmetro do corpo de prova.

2,55 X Fupe X1
Tf = d3

4.2)
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Figura 4.5 — Desenho esquematico do dispositivo de flexdo em 3 pontos

(Adaptado de MORI, 2003).

Os corpos de prova unidos por sinterizacdo e submetidos ao
ensaio de flexdo em 3 pontos tiveram sua superficie de fratura
analisadas por meio de microscopia eletronica de varredura, em razio de
verificar como ocorreu a ruptura na interface de juncdo.
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1. Caracterizacdo dos pos

A forma e as dimensdes das particulas dos pds, obtidas por MEV,
utilizados nesse trabalho podem ser observadas nas figuras 5.1, 5.2 ¢ 5.3
Na figura 5.1 onde s@o mostradas as particulas de p6 de ferro percebe-se
uma forma irregular, que é uma caracteristica tipica do processo de
obtencdo por atomizacdo a 4gua. Outra informagdo que se pode retirar é
que o tamanho de particulas estd de acordo com as informagdes
fornecidas pelo fabricante.

As particulas do p6 de cobre, figura 5.2, apresentam um formato
mais arredondado, em compara¢do com as particulas de ferro, e menor
tamanho de particula, também em conformidade com as informacdes do
fabricante.

Na figura 5.3 € possivel visualizar como as particulas de cobre
estdo distribuidas entre as particulas de ferro.

Os resultados da andlise quimica obtida por energia dispersiva de
raios-X (EDX) acoplada ao MEV, efetuada para o p6 de cobre e p6 de
ferro mostraram que ambos possuem elevada pureza, garantindo a
qualidade destas matérias-primas. Foram encontrados tracos de
oxigénio, porém essa € uma caracteristica natural dos pds metdlicos,
considerando-se que sdo pds com elevada superficie especifica livre.



(Fe-6% Cu).
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5.2 Densificagdo a verde

As densidades relativas obtidas na compactacio do pé de ferro e
das respectivas misturam contendo cobre sdo mostrados na tabela 5.1.
Como as misturas contém fases com densidades distintas, a densidade
tedrica foi calculada pela regra das misturas (tabela 4.2); assim a
densidade a verde obtida em funcdo da pressdo de compactacdo de 500
MPa representa o percentual da densidade tedrica calculada para cada
teor de aditivo.

Tabela 5.1 — Densidades relativas dos corpos de prova compactados.

Mistura | Densidade relativa (%) | Desvio padrao
Fe puro 87 0,63

Fe + 2% Cu 85 0,75

Fe + 4% Cu 85 0,81

Fe + 6% Cu 86 0,95

De uma maneira geral, se percebe que a adi¢do de p6 de cobre ao
ferro provoca uma leve reducdo nas densidades da mistura. Porém, se
considerarmos o desvio padrdo das amostras pode-se afirmar que nio
houve variacdo de densifica¢do, independente do teor de cobre na
mistura.

Os corpos de provas atingiram uma densifica¢do préxima de 90 %
da densidade tedrica, sendo que esses sdo valores tipicos para a
compactacio de pés metdlicos.

5.3. Espessura do filme de cobre

A espessura do filme de cobre aplicado sobre a interface de jun¢do
originou uma distribuicdo irregular como é visivel na figura 5.4
Entretanto, com a montagem do conjunto (carga e amostra) essa camada
tende a se distribuir de uma maneira mais homogénea.

Segundo JACOBSON&HUMPSTON (2005) o processo de unido
por sinterizacdo normalmente utiliza um material de adicdo com
espessura menor que 50 um. Portanto, a camada intermedidria utilizada
nesse trabalho estd em conformidade com o recomendado, ou seja,
menor que 50 um e € menor que as camadas tipicas utilizadas nos
processos convencionais de brasagem.



15kV ~ X1,000 10pm

Figura 5.4 - Espessura do filme de cobre aplicado sobre a superficie
cilindrica.

54. Ensaios de sinterizacdo

Conforme ja mencionando anteriormente realizou-se um ciclo
inicial para a unido por sinterizagdo dos componentes sem a utilizagido
de uma camada intermedidria de cobre e sem a aplicagdo de pressao de
contato, ou seja, a carga foi o préprio peso e o agente formador de fase
liquida o cobre ja presente na composi¢do quimica das misturas. O
resultado desse ciclo foi tomado como referencial para a definicdo dos
parimetros mais adequados para realizar a sinterizacdo dos lotes de
corpos de prova a serem utilizados nos ensaios de avaliagcdo da interface
de junc¢do e do comportamento mecanico.

Os corpos constituidos de ferro puro, Fe+2%Cu e Fe+4% apds a
sinterizacdo ndo apresentaram resisténcia mecanica suficiente e
romperam durante a retirada do forno de sinterizagdo. A amostra
contendo 6% de cobre apresentou uma boa resposta e sua microestrutura
pode ser visualizada na figura 5.5. As imagens revelam uma juncgio
satisfatéria na regido central da amostra, porém a medida que se afasta
do nidcleo para as extremidades percebe-se a formacdo de uma
descontinuidade separando as duas metades do componente. Essa
descontinuidade € observada ao redor de toda a periferia da amostra e
constitui um fator de concentracio de tensdo, conseqiientemente
diminuindo a resist€ncia mecanica do componente. A descontinuidade
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possui extensdo diferente dependendo da regido da amostra atingindo no
maximo 400 um e uma largura maxima de 40 pm.

A formacdo da descontinuidade pode ter sua origem associada a
falta de pressdo para manter as superficies a serem unidas num grau de
contato que garantisse a unido durante a sinteriza¢do ou a auséncia de
camada intermedidria para a geracdo de fase liquida que facilitaria a
juncdo dos componentes.

Extremidade

“Nicleo
Figura 5.5 — Micrografia 6ptica de amostra Fe-6 % Cu sinterizada sem
camada intermediaria e sem pressido de contato.
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A ocorréncia de unido com baixa resisténcia mecanica para as
amostras com teor de cobre inferior a 6 % se deve principalmente a
auséncia de fase liquida suficiente, na interface de juncdo, para o
molhamento das superficies que aceleraria a cinética de difusdo e
formacdo de contato entre as particulas promovendo uma unido mais
resistente.

Dessa maneira, ficou definida a utilizacdo da camada
intermedidria de cobre e de pressdo de contato para o processo de unido
por sinterizagdo nesse estudo.

Apesar dos demais ciclos de sinterizacdo serem realizados com a
aplicacdo do filme de cobre e pressao de contato, novamente as amostras
de ferro puro e Fe+2%Cu ndo apresentaram boa resisténcia mecénica ao
manuseio e romperam na interface de juncdo. Evidenciando que para
essas composi¢des ndo havia na interface de juncdo uma quantidade
minima de agente formador de fase liquida para promover uma unido
resistente. No processo de soldagem por difusdo a unido pode ocorrer
sem a necessidade de fase liquida. Entretanto, esse tipo de processo
requer aplicagdo de elevadas pressdes de contato (tipicamente de 10 a
100 MPa) podendo provocar distor¢do dimensional, é altamente sensivel
a limpeza das superficies e os ciclos de aquecimento possuem elevada
duracgdo, pois a difusdo sem a ajuda de uma fase liquida € mais lenta.

Assim optou-se por realizar a unido por sinterizagdo dos
componentes compactados com as misturas de ferro contendo 4% e 6%
de cobre. Os resultados obtidos serdo mostrados nessa etapa da
pesquisa. Serd também discutida a influéncia do tempo e temperatura na
interface de junc¢do e resisténcia mecanica da junta.

5.4.1. Avaliacao dimensional e densificacao

Algumas aplicagdes exigem estreitas tolerancias dimensionais,
uma alta variacdo dimensional pode comprometer a eficicia de um
processo de fabricacio. O grau de densificacdo interfere nas
propriedades mecanicas do sinterizado. Por isso aqui discutiremos a
variacdo dimensional e densificagdo obtida na unido por sinterizacio dos
componentes de ligas ferrosas.

A tabela 5.2 mostra que houve uma variagdo do didmetro (d) e
altura (h) em torno de 1% para ambas as dimensdes, em todas as
amostras. Percebe-se que o aumento de temperatura de unido e do teor
de cobre originou uma maior variacdo dimensional. Esse aumento de
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variacdo dimensional ja era esperado, pois em trabalho anterior
realizado pela HOGANAS (com o mesmo p6 de ferro utilizado nessa
pesquisa e com parametros semelhantes de sinterizacdo e compactagao)
verificou-se uma variacdo dimensional de 0,7% para amostras
sinterizadas com 2% de cobre e uma variagdo dimensional de 2,1% para
amostras contendo 5% de cobre.

Tabela 5.2 — Variacio dimensional e densificacdo dos corpos unidos por

sinterizacao.
Parimetros de sinterizagio p (g/cm3) Varia¢do Dimensional (%)
%Cu | T(°C) | T (min) | Verde | Sinterizado | d | m | h [ »p
1120 30 6,72 6,54 1,0 -09 -02 -26
4 60 6,69 6,49 08 -1,1 -04 -3,0
1150 30 6,74 6,46 Lr -12 -09 42
60 6,79 6,51 1,0 -1,0 -12 -41
1120 30 6,81 6,40 Lr -3 -12 -6
6 60 6,82 6,43 14 -16 -12 -57
1150 30 6,79 6,36 L5 -5 -1,1  -64
60 6,81 6,35 L5 -1L,7 -10 -6,8

Houve um inchaco das amostras, justificando a varia¢do
dimensional positiva para os didmetros e negativa para as alturas. Esse
inchaco se deve ao fato que as temperaturas de sinterizacdo foram
superiores a 1084 °C (temperatura de fusdo do cobre), portanto ja havia
presenca de fase liquida formada pelo cobre nos primeiros minutos de
sinterizacdo. O cobre liquido penetra progressivamente nos contornos
de grdo do ferro formando um filme entre as particulas, otimizando os
contatos e facilitando a difusdo. Assim, onde originalmente havia cobre
s6lido se torna regido de porosidade secunddria, podendo originar o
fendmeno de inchaco. Este € um comportamento cldssico para o sistema
Fe-Cu, que na faixa de temperatura entre 1120°C e 1150°C tem
solubilidade de cobre em ferro da ordem de duas vezes superior a
solubilidade de ferro em cobre, o que resulta em inchaco do sinterizado.

Essa variacdo de didmetro e de altura também pode estar
associada a distor¢do dimensional provocada pela pressdo de contato
aplicada aos componentes.

Em temperaturas mais altas e com maior teor de cobre esse
fenomeno de inchago torna-se mais pronunciado. Por isso, os ciclos de
sinterizacdo realizados com as amostras contendo maior teor de pé de
cobre e em temperaturas mais elevadas apresentaram maior variagio
dimensional.
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Assim como ocorrido com a variacdo dimensional as amostras
com maior teor de cobre e sinterizadas as temperaturas mais elevadas
apresentaram uma maior variacio de densidade.

Normalmente no processo de sinterizacdo ocorre uma
densificacdo dos componentes. Entretanto, nessa pesquisa observou-se
uma reducdo da densificagio em comparagdo com a densidade a verde.
Uma explicacio para esse fato reside na baixa pressdo de vapor do cobre
(3,79 x 10 torr a 1085 °C), com a combinacdo de baixa pressdo da
atmosfera e temperatura de sinteriza¢do o sistema atingiu a pressio de
vapor do cobre provocando sua evaporagdo para a atmosfera de
sinterizacao.

O cobre possui uma densidade maior que o ferro puro, por
conseqiiéncia a perda de cobre acarreta numa diminui¢do da densidade
do componente sinterizado. A temperaturas mais elevadas ocorre maior
perda de cobre, assim como corpos contendo maior percentual de cobre
em sua composi¢do possuem uma maior quantidade do elemento para
perder justificando os resultados obtidos nesse trabalho.

5.4.2. Caracterizacao da interface de juncao

Do ponto de vista macroestrutural as unides, mostradas na figura
5.6, apresentaram uma linha de jun¢ao visivel. As figuras 5.7 a 5.14 sdo
referentes as interfaces de jun¢do dos componentes obtidos por unido
por sinterizacao.

Figura 5.6 — Vista geral dos componentes obtidos por uniao por
sinterizacao.
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As interfaces de juncdo revelam que o processo de unido por
sinterizacdo ocorreu sem a formacdo de camadas intermedidrias. A
solubilidade do cobre no ferro para a faixa de temperatura (1120°C e
1150°C) utilizada nesse trabalho permite que o cobre forme solucdo
s6lida com o ferro e ndo gere compostos intermedidrios.

De uma maneira geral, independente do tempo e temperatura de
sinterizacdo as amostras apresentaram uma interface de jungdo
homogénea e com porosidade residual tipica de materiais sinterizados.
Porém, assim como nas amostras sinterizadas sem pressao de contato e
sem camada intermedidria de cobre nas suas extremidades percebe-se a
formag¢do de uma descontinuidade entre o par de cilindros, o qual
aumenta conforme diminui o tempo e temperatura de sinteriza¢do. Essa
descontinuidade diminui a medida que se avanca para o nicleo das
amostras, estd presente em toda a periferia da amostra, ndo possui um
comprimento caracteristico, € na maioria dos casos desaparece
abruptamente.

Para as amostras sinterizadas a temperatura de 1120°C essa
descontinuidade teve valores de largura medidos na faixa de 40 um,
como € visivel nas figuras 5.7a, 5.8a 5.11a e 5.12a. E para as amostras
sinterizadas a 1150 °C a descontinuidade diminui para valores préximos
de 10 um (figuras 5.9a, 5.10a e 5.13a), desaparecendo para a amostra
sinterizada com teor de 6% de cobre (figura 5.14 a).

A existéncia de uma descontinuidade entre as partes do
compromete a resisténcia mecanica das unides e sua origem pode estar
atrelada a uma concentragdo da pressdo de contato no centro das
amostras, a auséncia de fase liquida nas extremidades devido a perda de
cobre para a atmosfera de sinterizacdo ou ainda aos corpos apresentarem
as bordas arredondadas devido ao processo de lixamento.

15KV X150 100pm ! B
(@) (b)
Figura 5.7 — Interface de juncdo da amostra Fe-4% Cu sinterizada a
1120 °C por 30 min: (a) extremidade (b) niicleo.
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X150  100um 15kV X500 50um
(a) (b)
Figura 5.8 — Interface de juncio da amostra Fe-4% Cu sinterizada a
1120 °C por 60 min: (a) extremidade (b) nicleo.

15kV X150  100pm 15KV X500  50pm
(@) (b)
Figura 5.9 — Interface de juncio da amostra Fe-4% Cu sinterizada a
1150 °C por 30 min: (a) extremidade (b) nicleo.

4y X150 100um

i 15kv X500 50pum

() (b)

Figura 5.10 - Interface de juncido da amostra Fe-4% Cu sinterizada a
1150 °C por 60 min: (a) extremidade (b) nicleo.
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As figuras 5.7b e 5.8b mostram que a temperatura de 1120 °C,
para as amostras com composi¢do de 4% de cobre, ndo foi suficiente
para a eliminacio total da linha de juncdo e que o aumento no tempo de
sinterizacdo melhorou a homogeneidade e eliminou porosidade.

As figuras 5.9a, 5.9b, 5.10a e 5.10b indicam que a utilizag¢do de
uma temperatura mais elevada de sinterizacdo eliminou a linha de
juncdo no nucleo da amostra sinterizada no ciclo mais longo e reduziu a
extensdo do espagamento na extremidade.

be 5 A
15kv X150 100pm 15KV X500 50pm-

(a) (b)
Figura 5.11 — Interface de juncio da amostra Fe-6% Cu sinterizada a
1120 °C por 30 min: (a) extremidade (b) nicleo.

i U
15KV X150  100um 15kV. X500  50um

(a) (b)
Figura 5.12 - Interface de juncido da amostra Fe-6 % Cu sinterizada a
1120 °C por 60 min: (a) extremidade (b) nicleo.



15kV X150  100um 15kV X500  50um

(a) (b)
Figura 5.13 - Interface de junciao da amostra Fe-6% Cu sinterizada a
1150 °C por 30 min: (a) extremidade (b) nicleo.

15kV X150  100pm 15kV X500 50um

(@) (b)
Figura 5.14 - Interface de juncido da amostra Fe-6% Cu sinterizada a
1150 °C por 60 min: (a) extremidade (b) nicleo.

As figuras 5.11b, 5.12b, 5.13b e 5.14b mostram que o mesmo
comportamento observado nas amostras com teor de 4% de cobre se
repete para aquelas contendo 6 % de cobre, ou seja, 0 aumento no tempo
de sinteriza¢do melhorou a homogeneidade e eliminou porosidade.

Observando as figuras 5.7a, 5.13a e 5.14a nota-se que o
dispositivo utilizado para aplicar a pressdo de contato ndo garantiu o
alinhamento das amostras e ocorreu um desalinhamento entre o par de
cilindros durante a unido por sinteriza¢do. Esse desalinhamento se deve
principalmente ao fechamento do forno de sinterizagdo que causava uma
vibragdo do dispositivo. Dessa maneira, seria interessante utilizar um
dispositivo que evitasse esse efeito e garantisse o alinhamento entre o
par de componentes.
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Analisando as interfaces de juncio de todas as amostras percebe-
se que a temperatura exerce um papel fundamental na qualidade da
junta. As amostras sinterizadas a temperatura de 1150°C apresentaram
caracteristicas que revelam uma unido com qualidade e sanidade muito
superiores aquelas sinterizadas a 1120°C. O tempo também influenciou
as interfaces de jungdo, ainda que com uma intensidade menor
comparativamente a influéncia da temperatura. O ciclo mais longo
apresentou melhores resultados. Outro fator que favoreceu a qualidade
da juncdo foi o aumento do teor de cobre na mistura.

Como ja mencionado anteriormente a elevacdo de temperatura, e
quantidade de fase liquida aceleram a cinética de difusdo e um maior
tempo de sinterizagdo permite uma maior acdo dos mecanismos de
difusdo, essa combinagdo de fatores promove uma ligacdo mais forte
entre as particulas, justificando os resultados obtidos nessa etapa da
pesquisa.

5.4.3. Caracterizacdo mecanica

A tabela 5.3 apresenta os valores de resisténcia a flexdo obtidos
para amostras de ferro puro e Fe+6%Cu compactadas numa tnica etapa
com as mesmas dimensdes que os componentes unidos por sinteriza¢ao,
e ensaiadas em condicdes semelhantes. As amostras foram sinterizadas a
1150°C durante 60 min. Os resultados mostram que o endurecimento
provocado pela solugdo sélida de cobre em ferro aumentou a resisténcia
a flexdo para as amostras contendo 6% de cobre. Entretanto, &
importante ressaltar que devido a relacdo da altura com o didmetro dos
corpos de prova, pode haver porosidade residual na zona neutra (regido
onde as particulas de pés sofrem menor influéncia do processo mecanico
da compactacdo) diminuindo a resisténcia mecanica.

Tabela 5.3 — Resisténcia a flexdo para amostras produzidas numa tnica
etapa de compactacio.

Amostra | Tensdo de flexdo (MPa) | Desvio padrio
Fe puro 447 .35 20,93
Fe + 6% Cu 576,84 12,29

As figuras 5.15 e 5.16 apresentam os valores de tensdo de flexdo
em 3 pontos para as unides dos componentes de ligas Fe-Cu através do
processo de sinterizagdo. Comparando-se esses resultados com os
valores medidos para os componentes compactados numa tunica etapa
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percebe-se uma fragilizacdo intensa das amostras. A baixa resisténcia
mecdnica obtida estd associada a presenca de descontinuidade na
extremidade da interface de juncdo que constitui um fator de
concentracdo de tensdo, portanto diminuindo a resisténcia a flexao.
Além de que em ensaios de flexdo em 3 pontos, a secdo transversal
central é a regido submetida a maior tensdo, sendo que essa regido
constituia a interface de juncdo, que € o ponto de maior fragilidade para
as amostras unidas.

A fragilizacdo foi mais evidente para as amostras sinterizadas a
temperatura de 1120 °C, como era esperado pelas andlises das interfaces
de jung¢do que apresentavam uma maior quantidade de defeitos,
atingindo apenas valores préximos dos 3% daqueles medidos nos corpos
sem juncdo. As medidas de resisténcia a flexdo e os desvios padrdes
relatados ndo permitem realizar afirmac¢des quanto a influéncia do
pardmetro tempo para essa temperatura de sinterizacao.

Unido por sinterizagdoa1120°C

m4%Cu
25 4
mE%Cu

20 1

15

Tensio de Flexdo (MPa)

30 min 60 min

hN

Figura 5.15 — Resisténcia a flexao das amostras sinterizadas a 1120°C.

Unido por sinterizacdoa1150°C |
Wa4%Cu

woow
=
P

Tensdo de Flexdo (MPa)
]
w o O !
P

30 min 60 min

\,

Figura 5.16 — Resisténcia a flexdo das amostras sinterizadas a 1150°C.
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As amostras sinterizadas a 1150 °C, figura 5.16, apresentaram
maior resisténcia mecanica, e percebe-se que o ciclo mais longo resultou
em melhor resisténcia a flexao, na ordem de 10% comparativamente
aos corpos compactados numa Unica etapa.

O rompimento de todas as amostras, independente das condicoes
de processamento se deu na secdo transversal central (interface de
junc¢do) do corpo de prova, conforme esperado, e suas superficies de
fratura sdo mostradas na figura 5.17 e 5.18 obtidas por MEV.

@@ . ®

25, 0 dmme o Saa (d)
Figura 5.17 — Superficies de fratura das amostras Fe-4% Cu unidas por
sinterizacdo: (a) 1120 °C - 30 min (b) 1120 °C - 60 min (c) 1150 °C - 30 min
(d) 1150 °C - 60 min.

Nao foi possivel visualizar uma alteracio na forma de ruptura das
unides, como mostram as figuras 5.17 e 5.18, e sempre foi observado o
arrancamento de material nas superficies de fratura. Esse arrancamento
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de material é um indicativo da ocorréncia de unido entre as duas
metades distintas do componente.

X25

@) ' (b)

(©) (d)
Figura 5.18 — Superficies de fratura das amostras Fe-6% Cu unidas por
sinterizacio: (a) 1120 °C - 30 min (b) 1120 °C - 60 min (c) 1150 °C - 30 min
(d) 1150 °C - 60 min.

Com base na forma da fratura e nos ensaios de flexdo pode-se
afirmar que a interface de juncdo é o ponto fraco da unido,
principalmente devido a existéncia de descontinuidade de matéria na
periferia dessa interface. E que temperaturas mais altas promovem uma
ligacdo mais forte entre as superficies.
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6. CONCLUSOES

Neste trabalho conseguiu-se a unido de componentes de ligas de
ferro e cobre através de sinterizacdo, mostrando a viabilidade da
utilizacdo desse método para a produgdo de componentes com geometria
complexa e que necessitam serem compactados ou moldados em partes
separadas.

Nos ensaios de sinterizacdo comprovou-se a necessidade de
utilizacdo de camada intermedidria de cobre e pressdo de contato para
uma junc¢do de boa qualidade dos componentes de ferro puro e ligas de
ferro e cobre (com percentuais em peso de cobre inferiores a 6%). Outra
informacédo fornecida foi que o processo de unido por sinteriza¢do para
componentes de ferro exige uma quantidade minima de 4% em peso de
cobre para promover uma unido com resisténcia mecanica suficiente ao
manuseio.

Os componentes sinterizados apresentaram uma variacao
dimensional tipica do sistema Fe-Cu e uma diminui¢do de densificacio
provocada pela evaporacdo de cobre das amostras, devido as condig¢des
de sinterizagao.

As amostras apresentaram uma interface de juncdo homogénea,
sem a formacdo de camada de compostos intermedidrios. Porém, a
maioria das amostras apresentou descontinuidade na extremidade das
duas metades unidas. O aumento de tempo e temperatura de sinterizacio
resultou em uma jungdo mais homogénea, menor presenca de defeitos e
eliminacdo de linha de jungao.

O dispositivo utilizado para a aplicacdo de pressdo de contato ndo
assegurou um correto alinhamento entre o par de componentes unidos.

Os componentes unidos apresentaram resisténcia a flexdo em 3
pontos inferior aos componentes produzidos numa unica etapa de
compactacdo. Entretanto, os componentes que foram obtidos pela unido
a temperatura de 1150°C durante 60 minutos possuem uma resisténcia a
flexdo de 40 MPa, o que os torna vidvel para muitas aplicacdes. As
superficies de fratura de todas as amostras, independente de tempo e
temperatura de processo de unido, apresentaram sinais de arrancamento
de material, o que € indicativo da ocorréncia de jungdo.

Através da andlise dos resultados obtidos em todas as etapas
dessa pesquisa pode-se afirmar que a medida que aumenta o tempo,
temperatura e teor de cobre obtém-se uma jun¢do com maior qualidade e
resisténcia mecanica.
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7. SUGESTOES DE TRABALHOS FUTUROS

Considerando-se os resultados obtidos nesse trabalho para
pesquisas futuras nessa drea, sugere-se:

e Verificar a influéncia da densidade a verde na qualidade final da
jungdo;

¢ Estudar a unido por sinterizacdo para componentes de ligas de
ferro contendo teores de cobre superiores a 6% em peso;

e Verificar a influéncia da pressdo de contato, variando a carga
aplicada, na qualidade da jun¢do e distor¢do dimensional;

e Utilizar como camada intermedidria folhas de cobre, com
dimensoes variadas.
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