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RESUMO — O nidbio é um metal com elevado ponto de fusdo altamente elastico
com condutividade térmica e elétrica moderada que quando em liga consegue
melhorar as propriedades do outro material sobretudo nas ligas de ago, aumentando
a sua resisténcia através do refino de grdo, podendo aumentar a sua resisténcia
térmica, a corrosdo e aumentar sua densificacdo. Desta forma, este trabalho tem
como finalidade determinar e observar a densificacdo de liga Nb-Ni através de
analise de amostras sinterizadas por plasmas pulsado (SPS), com diferentes
composicdes em temperaturas variando entre 1000 e 1300°C e pressdo de 30MPa.
Apos a sinterizacdo as amostras foram pesadas e através da massa encontrada e a
massa aparente foi possivel calcular a densificacdo das amostras utilizando o
método de Arquimedes. As amostras com Ni 10% apresentaram os melhores
resultados de densificacdo na temperatura de 1300°C. Contudo, a composi¢ao de Ni
30% mostrou bons resultados a temperatura de 1100 e 1200°C.

1. Introducéao

A metalurgia do p6 tem por objetivo a producgdo de pecas complexas a partir de pd metalico,
cerdmico ou cermetes, por meio do aquecimento durante ou apos a aplicagdo de pressdo. De acordo com
Brito, Medeiros e Lourencgo (2007), a temperatura é usada para aumentar as ligacdes entre as particulas,
através do processo de difusdo atbmica, e esse processo ainda pode ser denominado como sinterizacao.
Os pobs sdo configurados em ferramental apropriado e sob condi¢fes controladas sdo mantidos a
temperaturas abaixo do ponto de fusdo, promovendo assim ligacbes quimicas (processos difusionais) e
fisicas.

A sinterizagdo é um processo ativado termicamente, onde o p6 compactado transforma-se em um
corpo rigido por meio de difusdo massica em escala atbmica. Sabe-se que 0 processo tem complexidade
elevada devido a dependécia de diversos fatores relacionados as variaveis microestruturais e
termodinamicas, tais como composi¢do quimica dos p6s, tamanho, forma, distribuicdo granulométrica
e grau de aglomeracdo (GERMAN,1996; NASCIMENTO, 2013).
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Conforme Gomes (1995, apud Furukava, 2007), a sinterizacdo se trata de um processo
termodinadmico ndo equilibrado, no qual o compactado adquiri um forma soélida, por meio da reducgdo da
area especifica. E como resultado ha formacéo de contornos de gréo, levando o sistema a densificacdo
e contracdo volumétrica.

E ainda segundo Lu e German (2001), a densificacdo é provocada pelo préprio liquido formado,
pela forca de capilaridade e transporte de massa. Entretanto dependendo da matriz e da quantidade de
liquido, os poros serdo extintos e assim diminuindo a porosidade da amostra sinterizada.

A técnica de sinterizagdo por plasma pulsado (SPS- Spark Plasma Sintering), que foi a empregada
nesse trabalho, consiste ha compactacgdo do pé do material de interesse por meio de aplica¢do simultanea
de pressdo uniaxial e corrente continua pulsada através de uma matriz de grafite. Esse método torna
possivel a realizacdo da sinterizacdo em pouco tempo e com temperaturas relativamente baixas se
comparada a processos convencionais (PECANHA JUNIOR, 2014).

Ainda de acordo com Abreu e Skury (2015), quando h& diferenca de potencial aplicada entre dois
eletrodos, é possivel a geracao de plasma. A formacao de campo elétrico permitird uma orientacdo dos
elétrons livres, os quais colidirdo com atomos neutros, ionizando-os. A partir da formacdo de ions, ha
uma aceleracdo em direcdo ao catodo. E por meio desse bombardeio de ions aquecesse o catodo.

E relevante ressaltar, que segundo PECANHA JUNIOR (2014), o plasma, neste processo de
sinterizacdo, SPS, por se tratar de um acontecimento promovido por uma corrente continua pulsada, ndo
tem seus fendmenos fisicos compreendidos por completo, ainda sendo considerado um fato em aberto
na ciéncia.

Um grande desafio em relagdo ao desenvolvimento de materiais € a producao de novas ligas que
atendam as demandas da industria moderna. Entre estas estdo as superligas, que sdo materiais projetados
para funcionar por longos periodos em atmosferas corrosivas e oxidantes a temperaturas elevadas.
Existem muitos estudos e aplicacdes de superligas de Niquel utilizando o niébio como elemento de liga,
porem poucos estudos estdo relacionados a producédo de superligas de Nb. (SILVEIRA, 2013).

Como principais propriedades do ni6bio, é possivel apresentar, o alto ponto fusdo, resisténcia a
corrosdo e boa ductilidade, com isso quando em liga melhora propriedade de outros metais. Explicando
a aplicacdo em diversos setores industriais, a priori foi utilizado como estabilizador de aco inoxidavel
contra corrosdo intergranular e com o passar dos anos empregou-se também na producao de acos de alta
resisténcias para industrias automotiva, petrolifera, constru¢do civil, entre outras. (ALVES e
COUTINHO, 2015). Ainda é importante mencionar que as principais reservas mundiais de Nb estdo
localizadas no Brasil, 98,53% (GERIBOLA, 2014).

O outro componente da liga é o niquel, em sua forma pura é um metal que apresenta uma cor
branca prateada. Tem relativa capacidade de conducdo elétrica e térmica além de ser bastante ddctil e
maleavel, porém nado pode sofrer os processos de usinagem mais comuns como polimento, laminagdo
ou forja. Sendo assim sua maior aplicabilidade esta na composicao de ligas metélicas, fornecendo a estas
grande resisténcia a corrosao e a tragdo mecanica, em diversas condi¢des térmicas, além de permitir que
grandes quantidades de componentes sejam dissolvidas em sua matriz. Gragas a capacidade de formar
junto a outros metais ligas com capacidades fisicas superiores a maioria das ligas comuns, muitas de
suas ligas sdo denominadas superligas, isso se deve capacidade de aumentar drasticamente a dureza e a
resisténcia a estimulos mecanicos e variac@es térmicas (OLIVEIRA, 2011; SOUZA, 2016).

Com isso, 0 presente trabalho tem como objetivo produzir uma liga via sinterizagdo por plasma
pulsado compostas majoritariamente por niébio e niquel. Para chegar no corpo de prova que terd o
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melhor resultado a composi¢do das ligas e temperatura de sinterizacdo foram variadas, e ap0s
compactadas foram avaliadas em relacéo a densificacao.

2 Metodologia

No presente trabalho foi utilizada a técnica de sinterizacdo por plasma pulsado para realizar a
sinterizacdo de misturas compostas principalmente por Niquel e Nidbio, e em seguida foram avaliadas
as densificacdo dos corpos de prova.

2.1  Composicdo e homogeneizacdo do material em po
Com o objetivo de determinar a composi¢do da liga que resultard na melhor densificacdo, foram

realizadas misturas com diferentes concentracfes de “nidbio metalico” e niquel. A tabela 1 apresenta a
composicao quimica de todas as misturas que foram realizadas.

Tabela 1 - composicdo das amostras para a sinterizagdo

Material Porcentagem em massa (%)
Ni 0 10 20 30 100
Nb metélico 100 90 80 70 0

O pé de “Niodbio Metalico” foi fornecido pela Companhia Brasileira de Metalurgia e Mineragao
(CBMM), e possui a composigao apresentada na tabela 2.

Tabela 2 - Composi¢édo do pd de nidbio metélico fornecido pela CBMM

Elemento Si Al P Fe C Ta S Nb
Resultado 2,4 0,6 0,12 28,9 0,12 0,11 0,01 65,5
(%)

Com o objetivo de atingir a granulometria desejada, inferior a 0,044 milimetros, esse material foi
submetido a 10 horas de moagem. J& o niquel utilizado possui tamanho de particulas adequados para a
etapa de sinterizacdo. Ap6s a adequagdo dos materiais de origem na granulometria desejada foram
pesadas as quantidades de p6s necessarias para cada mistura, e entdo todas seguiram para 0 moinho por
2 horas com intuito de garantir homogeneidade da mistura obtida.

2.2  Sinterizacéo

Ao término do processo de moagem as amostras foram sinterizadas pela técnica sinterizagédo por
plasma pulsado. O equipamento utilizado € da marca FUJI, modelo SPS-211-LX pertencente ao
Laboratorio de Materiais Avangados (LAMAYV) da UENF. Para isso o material foi depositado em uma
matriz de grafite que seguiu para a maquina de SPS. Durante o processo de sinterizagdo todas as misturas
foram submetidas a presséo uniaxial de 30MPa e a diferentes temperaturas, sendo 1000 °C, 1100 °C,
1200 °C e 1300 °C.

2.3  Densificagdo
A analise sobre os efeitos das diferentes temperaturas de sinterizacdo e composicdes percentuais

sobre cada corpo metalico gerado no processo de sinterizacdo foi realizada a partir das analises de
Arquimedes, com o objetivo de analisar a densificacdo de cada material sinterizado. Para isso, usando
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uma balanca pesou-se todos corpos de prova, em seguida foi montado um aparato com o proposito de
aferir a massa aparente de um. Com esses dados foi possivel calcular a densidade pratica de todos os
materiais através da equacdo (1) e comparar com a densidade tedrica calculada de acordo com a equacgéo

).

mc
dp = (G Ty * P20 D
dt = (my + my+..+ my) (2)
(’]’;—11 + ':}—22 ot ’]’;—2)

3 Resultados

O processo de sinterizacdo das amostras de Nb, Ni e das ligas Nb—Ni com diferentes
concentragdes ¢ diretamente afetado pela variagdo da temperatura e da concentragdo do componente de
liga. Assim quando o processo é analisado a partir do ponto de vista teorico, esperasse que a densificacdo
das amostras tenha sua eficiéncia aumentada com o acréscimo de temperatura de operacdo e da
porcentagem de Ni na amostra. 1sso se deve ao fato de uma maior temperatura promover o inicio da
fluidizacdo do niquel, que tem sua fusdo a 1.455°C, assim uma fase com comportamento mais fluido
agiré preenchendo os espacos existentes na matriz metélica diminuindo a porosidade da amostra e por
consequéncia aumentando o coeficiente de densificagdo (VELASCO et al, 2003, apud RIBEIRO, 2013).

Porém o aumento de temperatura ndo pode ocorrer de maneira descontrolada, uma vez que
durante o processo de sinterizagdo via SPS, no momento em que o componente de liga atinge a
temperatura de fuséo e se torna completamente fluido este pode entrar em um regime de escoamento
viscoso, diminuindo a presenca deste componente na peca sinterizada, causando distor¢des nas
caracteristicas fisicas esperadas (VELASCO et al, 2003, apud RIBEIRO, 2013).

Para analisar a variacdo da densificacdo das pastilhas, foi necessario relaciona-las com as
diferentes temperaturas de sinterizacdo e composi¢do das amostras. Os resultados destas analises estao
apresentados no grafico da Figura 1.

Figura 1: Gréfico relacionando a densificagdo das amostras com a temperatura de sinterizacao.
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Por meio da Figura 1 é possivel perceber que para a temperatura de 1300 °C foram realizadas
apenas a sinterizacdo das amostras de 100 % Nb e 10 % Ni, pelo fato de ter ocorrido escoamento do Ni
durante a operacao nas outras amostras pela grande formacdo de fase liquida, uma vez que ja esta muito
préximo do seu ponto de fusdo. Além disso, nessa temperatura a amostra que apresentou maior
densificagdo foi a de 10% de Ni. Esse resultado j& era o esperado, por haver Ni na liga e estar sendo
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submetido a temperatura alta, assim viabilizando a formacéo de fase liquida diminuindo a porosidade e
aumentando a densificacéo.

Quando se aumenta a composic¢do para 20 e 30% Ni, na temperatura de 1200°C, pode-se perceber
que os dados foram equivalentes, devido a barra de erro estar em &rea comum entre 0s pontos
experimentais. Porém, pode-se avaliar que ambas, nessa temperatura, obtiveram densificagcdo maior que
as de composicdo 10%, Ni puro e Nb puro. J& a 1100°C os pontos experimentais de 10, 20 e 30%
referentes a composi¢des de Ni sdo equivalentes, ja as amostras de Ni e Nb puros apresentaram
densificacdo menor.

Considerando a temperatura de sinterizacdo de 1000°C, observa-se a equivaléncia dos dados
referentes a composicao de 30% e Ni puro, os quais sdo os dados com maiores valores de densificacao.
Sao também equivalentes os dados de 10, 20% de Ni e Nb puro. Vale ressaltar que o Nb puro apresentou
a menor densificacdo em todos os cenérios, analisando-o em uma mesma temperatura. De forma geral,
ao analisar a Figura 1 é possivel observar que todas as amostras compostas de Nb-Ni apresentaram
resultados de densificacdo pior na temperatura de 1000 °C. Ja os melhores resultados foram alcancados
na temperatura de 1200 °C, exceto para a composicéo de 10 % Ni.

Para analisar o efeito da temperatura na densificacdo foram escolhidas as amostras que
apresentaram o melhor e o pior resultado na temperatura de 1200 °C, ou seja, as amostras de 20 % Ni e
100 % Nb. A curva de espacamentos estre os pistdes fornecem informagdes sobre como o processo de
sinterizagdo contribuiu para a densificagdo da estrutura. A Figura 2 mostra as curvas de sinterizacdo
com o registro da temperatura e do espacamento entre os pistdes para as composicoes de 20 % Ni e 100
% Nb.

Figura 2: Graficos curvas de sinterizagcdo com o registro da temperatura e do espagcamento para as composi¢des
de 20 % Ni e 100 % Nb.
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Aclives indicam aproximagdo entre os pistdes, e consequentemente, reducdo de volume da
amostra. J& os declives da curva de espagamento indicam expansdo do compactado. Ao observar a
Figura 2, é possivel concluir que o menor aclive da curva de espagamento ocorreu na amostra com 100
% de Niobio. Ja as amostras com 20% Ni sinterizadas justificam melhor densificagdo com maior aclive
na curva de espacamento. Fica evidente que o inicio do processo de sinterizacdo ocorre a
aproximadamente 1050°C para a amostra que conte somente Nb, e a 900°C para a amostra com 20 % de
Ni sendo estes os pontos onde nota-se reducdo do volume através da curva de espacamento. Isto
demonstra a importancia no Ni no desenvolvimento da sinterizag&o.
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4 CONCLUSAO

Os resultados mostraram que a técnica de sinterizagdo por plasma pulsado demonstrou sucesso
na sinterizacao de ligas Nb-Ni, pois foram alcangadas boas densificagdes em temperaturas relativamente
baixas. Quando sinterizadas em 1100 e 1300°C as ligas alcancaram densidade relativa acima dos 95%,
considerando o erro. Os componentes que apresentaram os melhores resultados foram os compostos de
Ni 10%, Ni 20% e Ni 30%, entretanto, o compdsito de niquel 10% se mostrou mais efetivo, pois teve
aumento de densidade, mais linear, de acordo com o aumento da temperatura.

Através da curva de sinterizacdo pode-se perceber para as amostras analisadas que o0 processo de
densificagdo comega a ocorrer em temperaturas proximas a 1050°C para a amostra que contém somente
Nb e a 900°C para a amostra com 20% de Ni.
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