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RESUMO

O objetivo geral desse trabalho € estudar o0 mecanismo de par de difusdo em sistemas
Ferro-Cromo (Fe-Cr) no equilibrio transformacdo de fases e difusdo em sistemas
metalicos, usando o sistema binario Fe-Cr como objeto de estudo. O mesmo também tem
por objetivos especificos o desenvolvimento de sistema de contencdo de amostras de
pares de difusdo de elementos puros, no formato de chapas, para uso nos dois fornos
tubulares a vacuo de pequenas dimensbes do Centro Universitario FEI, o teste deste
sistema de contencdo com o par Fe-Cr em duas temperaturas, 1000 °C (onde apenas
existem as fases ferrita e austenita) e a 750 °C (onde podem existir as fases ferrita, alfa
linha e sigma), e a avaliacdo das microestruturas e fases formadas apos estes tratamentos
térmicos. Dispositivos como placas de aco inox e uma nova proposta, de briquetes de
caulim, foram criados e testados por 144 horas e 1080 horas, nas temperaturas ja
mencionadas. Com os dados obtidos, concluiu-se que nas condi¢des atuais ndo é possivel
estudar par de difusdo nos laboratérios de Engenharia de Materiais do Centro

Universitario FEI.
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1 INTRODUCAO

Ligas ferro-cromo sdo a base para a producédo de aco inoxidavel e o cromo é um
metal usado como elemento de liga na siderurgia. Baixas quantidades deste elemento nos
acos melhoram a resisténcia mecénica e em maiores quantidades (acima de 11%)
melhoram a resisténcia ao desgaste e a corrosdo, por formar uma fina camada, passiva,
de 6xido na superficie do metal protegendo-o contra a acdo do ambiente (CHIAVERINI,
2005).

A liga Ferro-Cromo pode ser obtida a partir de cinzas de residuos de couro
incinerados, que contém altos teores de cromo, cerca de 50 a 62% em massa, na forma de
Cr.03 (FERNANDEZ, 2010).

Difusdo, em termos simples, € o transporte de matéria no interior de um material
solido, liquido ou gasoso na presenca de um gradiente de concentracdo quimica. Com
relacdo a uma liga de Fe e Cr seria a transferéncia de Fe para a regido rica em cromo e do
cromo para a regido rica em ferro e por se tratar de um material sélido, é necessario um

tratamento térmico para que o fenémeno de difusdo ocorra.

A difusdo ocorre em ceramicos através da movimentagdo iénica, em polimeros
através da movimentacdo de macromoléculas e em metais através da movimentacdo
atdbmica (CALLISTER, 2005).

Situando-os brevemente do que sera estudado nessa iniciacgdo, este trabalho versa
sobre a avaliagdo de viabilidade de dispositivo de par de difusdo para estudo deste
fendmeno em ligas de Ferro-Cromo expostas a temperaturas de 750°C e 1000°C nos

fornos tubulares de pequenas dimensdes disponiveis no Centro Universitario FEI.



2 OBJETIVOS

O trabalho tem por objetivo geral o desenvolvimento de metodologia de uso de
pares de difusdo para estudo de equilibrio, transformacao de fases e difusdo em sistemas
metalicos, usando o sistema binario Fe-Cr como primeiro alvo de estudo. Como objetivos
especificos, tem-se o0 desenvolvimento de sistema de contencdo de amostras de pares de
difusdo de elementos puros, no formato de chapas, para uso nos dois fornos tubulares a
vacuo de pequenas dimensdes do laboratorio de materiais do Centro Universitario FEI,
teste do sistema de contencdo com o par Fe-Cr em duas temperaturas, 1000 °C (onde
apenas existem as fases a. e y) e a 750 °C (onde podem existir as fases a, v, ¢ o), € avaliagdo
das microestruturas e fases formadas. Um sistema alternativo, de pastilhas compactadas

de caulim envolvendo as amostras, foi também avaliado.



3 REVISAO DA LITERATURA

Nessa secdo, serdo abordados temas que irdo facilitar a compreensdo desse
trabalho quando apresentados e discutidos os resultados obtidos. Seréo tratados diferentes
topicos, como por exemplo, estruturas CCC e CFC, os elementos Fe e Cr, ligas Fe-Cr,

fases ferrita, austenita e sigma.

3.1 ESTRUTURA CCCe CFC

A estrutura fisica dos materiais sélidos possui uma dependéncia fundamental do
arranjo estrutural de seus atomos, ions ou moléculas. A grande maioria dos materiais no
estado solido, com énfase nos materiais metalicos, exibe um arranjo geométrico bem
definido, constituindo assim uma estrutura cristalina com ligagdes n&o direcionais. Um
material, que possui uma estrutura cristalina, caracteriza-se por apresentar um
agrupamento ordenado e tridimensional de seus atomos, ou ions ou moléculas
(CAMARGO, 2012), (CALLISTER, 2005).

Em torno de 90% dos materiais metélicos assumem estruturas altamente densas
transformando-se de liquido para solido, como as estruturas cubicas de corpo centrado
(CCC) e cubica de face centrada (CFC), que serdo mais aprofundadas a seguir.
(CAMARGO, 2012)

Estrutura cubica de corpo centrado (CCC) e estrutura cubica de face centrada
(CFC) sdo estruturas cristalinas que podem ocorrer no ferro, dependendo da temperatura,

e que descrevem o arranjo atdmico no espaco. (CALLISTER, 2005)

A estrutura cubica de corpo centrado (CCC) possui uma célula unitaria, com
atomos localizados em todos os oito vértices de um cubo, e um Unico atomo localizado
no centro do cubo como demonstrado na Figura 1. (CALLISTER, 2005).



Figura 1: Modelo estrutural do CCC

Fonte: William D. Callister, 2005

O numero de coordenacao da estrutura CCC é 8 e o fator de empacotamento,

definido na equacédo 1, € 0,68 sendo ambos menores se comparados a estrutura CFC.

Volume de atomos em uma célila unitaria
FEA =

1
Volume total de célula unitaria ( )

A estrutura cubica de face centrada possui célula unitaria com geometria cubica,
com o0s atomos localizados em cada um dos vértices e nos centros de todas as faces do

cubo. O nimero de coordenacdo da estrutura CFC é 12 e o fator de empacotamento € 0,74
(CALLISTER, 2005).

Figura 2: Modelo estrutural do CFC

Fonte: William D. Callister, 2005.



3.2 FERRO

E um dos elementos mais abundantes da Terra, sendo o0 mais utilizado entre
0s metais. Possui alta reatividade com acidos e uma alta afinidade com oxigénio

resultando na oxidacdo do mesmo.

Referente a estrutura cristalina do ferro, a mesma pode se alterar dependendo
da temperatura em que 0 mesmo esta exposto. A pressdo de 1 atm entre a temperatura
ambiente até aproximadamente 912°C o ferro apresentara uma estrutura CCC, a partir
de 912°C até aproximadamente 1394°C o ferro apresentara uma estrutura CFC,
voltando nesta temperatura a possuir estrutura CCC, até a temperatura fusdo de
1538°C (CALLISTER, 2005).

Figura 3: Diagrama de Fe puro
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Fonte: HILLERT, 2017.



Com relacdo a Figura 3 a linha k marca a transformacéo magnética do ferro
(CCC), ocorrendo a aproximadamente 700°C. Ao atingir esta temperatura ocorre uma
mudanca no ferro, deixando de ser ferromagnético (o) para se tornar paramagnético

(B) (CALLISTER, 2005), (COLPAERT, 2008).

3.3 CROMO

O cromo, assim como o ferro, é essencial para a producdo de acos inoxidaveis e
da temperatura ambiente até sua temperatura de fusdo (equivalente a 1907°C) possui
estrutura cristalina cubica de corpo centrado (CALLISTER, 2005).

Em ligas Fe-Cr o teor de cromo possui alta influéncia nas fases formadas e nas
propriedades, pois por exemplo o0 cromo possui alta reatividade com o oxigénio e atua

como camada protetora contra a oxidacdo formando o oxido de cromo (CryOs3).
Entretanto, filmes essencialmente de CroOg sdo observados apenas em condicdes

especiais nas ligas FeCr, pois ha nestes filmes também a presenca de ferro. (CARNEIRO,
Trindade, J, & Sabioni, 2010).

O cromo é um elemento estabilizador da fase ferrita pelo fato de ter a mesma
estrutura cristalina que a ferrita (o, CCC), e causa o endurecimento da ferrita e da
austenita (y, CFC) por solugdo solida, fases do ferro puro demonstradas na figura 2, e é
formador de carbonetos muito estaveis (HIGGINS, 1892). A presenca de cromo nos agos
aumenta as chances de formacdo de fase sigma em ligas Fe-Cr, além de acelerar a

formagéo das fases y e ¢ caso a fase o esteja rica de Cr (George E. TOTTEN, 2003).

3.4 LIGAS Fe-Cr

O sistema Fe-Cr € caracterizado, além da formacédo das fases ferrita (CCC, o) e
austenita (CFC, y) pela formacao de fase sigma (o), pois em um determinado intervalo de
temperatura ocorre o0 surgimento dessa fase, como mostra o diagrama Fe-Cr obtido por
simulacdo computacional no Thermo-Calc usando a base de dados SSOL4, mostrado na

Figura 4.

A fase sigma é uma fase rica em estabilizadores de ferrita (no caso deste projeto,

0 cromo), fazendo com que a sua formacdo nos acos com ferrita ocorra basicamente



através desta fase. A difusdo dos elementos formadores de fase o € 100 vezes mais rapida
na ferrita do que na austenita, visto que a ferrita possui a mesma estrutura que o cromo (0
principal elemento formador de fase sigma) que € a estrutura cubica de corpo centrado
(FERREIRA, 2009), e possui menor numero de coordenac¢do que a austenita, facilitando

a difuséo de Cr pela sua estrutura.

Figura 4: Diagrama de fases Fe-Cr, calculado com o Thermo-Calc, usando a base de
dados SSOLA4.
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Fonte: Autor.

O ferro puro, ao ser aquecido, sofre duas alteragdes na sua estrutura cristalina
antes de se fundir. O ferro a temperatura ambiente apresenta uma estrutura CCC, uma
forma estavel também conhecida por ferrita ou ferro a.. A ferrita sofre uma transformagéo
polimorfica, préximo a temperatura de 912°C para autenita, também conhecida como
ferro vy, que apresenta uma estrutura CFC. Essa austenita persiste até 1394°C e acima
desta temperatura a estrutura € revertida novamente para CCC, conhecida como ferrita
d que finalmente se funde a uma temperatura de 1538°C (CALLISTER, 2005), como ja
discutido na Figura 3. Quando o Cr comeca a difundir com o Fe, assim como foi explicado

mais acima, as regides dessa liga irdo criar fases e estruturas cristalinas diferentes e isso



sera determinado pela quantidade de Cr que foi difundida numa dada temperatura em

cada regido da liga Fe-Cr, também demonstrado na Figura 4.

3.5 DIFUSAO

A difusdo é um fendmeno de transferéncia de massa que ocorre no sentido de
maior potencial quimico para o de menor potencial quimico através do movimento
atdbmico e possui dois mecanismos, dominantes para metais, que sdo difusdo por lacuna e
difusdo intersticial. A difusdo por lacuna é um mecanismo que envolve o deslocamento
de um atomo de uma posicao normal da rede cristalina para um sitio vago (ou lacuna) do
reticulo. J& a difusdo intersticial € um mecanismo onde 0s &tomos migram de uma posicao
intersticial para uma posicdo vizinha que esteja vazia. Ambos os mecanismos podem
ocorrer no modelo de par de difusdo, dependendo dos elementos quimicos presentes
(CALLISTER, 2005).

O mecanismo de difusdo em si, além de ocorrer em intersticios ou lacunas, pode

ocorrer no estado estacionario e ndo estacionario.

A difusdo no estado estacionario possui um perfil de concentracdo que nao sofrera
alteracdo com o passar do tempo, ou seja, um perfil de concentracdo que permanece
constante ao longo do tempo, como é demonstrado na Figura 5 para difusdo de um
intersticial. Para essa condicdo a primeira lei de Fick é utilizada como representacao

experimental do estado estacionario (PORTER, 2011).

—_p..%
Jp = —Dp > 0
A difusdo no estado ndo estacionario apresenta um perfil de concentracdo que
muda com o tempo como é visto na Figura 6. Quando J entrada> J saida €XiSte 0 acimulo de
espécie difundida (massa acumulada) e essa espécie é calculada pela segunda lei de Fick
(PORTER, 2011).

aCg 0%Cy
ot = D55z ®)




Figura 5: Gréafico representativo do estado estacionario.
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Fonte: PORTER, 2011.

Figura 6: Grafico representativo do estado ndo - estacionario.
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Fonte: PORTER, 2011.



Para este trabalho serdo utilizados pares de difusdo, porém antes de discutir esse
conceito é preciso falar sobre o efeito de Kirkendall que deu origem aos estudos de pares
de difuséo.

Em 1947 Kirkendall, utilizando o método de par de difusdo, conseguiu observar a
migracdo dos marcadores da interface e o aparecimento de vazios em um dos lados da
amostra utilizada. Seus estudos sdo hoje conhecidos como efeito Kirkendall, mostrando
que a interdifusdo de ligas binarias (com um Unico coeficiente D) consiste de duas classes
de movimento, os do atomo A e os do atomo B. Além disso esses estudos também

resultaram na equacdo de L.Darken que é mostrada abaixo. (CETEC, 2019)
Dparken = (NaDp + NgDy)® 4)

O par de difusdo é formado por duas amostras de metais, onde as faces sdo lixadas
e polidas com o minimo de rugosidade possivel. Sdo colocadas em contato para que
qguando submetidas a um tratamento térmico estejam sujeitas ao fenémeno de difuséo, e

isso é ilustrado esquematicamente na Figura 7 e na Figura 8 (CALLISTER, 2005).

O meétodo de par de difusdo tem se mostrado um 6timo meio para estudar
transformacdo de fases em diferentes ligas, como ligas Fe-Cr. Com o par de difusdo
estuda-se 0 processo de precipitacdo em ligas metalicas e é possivel determinar o limite
de solubilidade, a fase de equilibrio da liga e com o auxilio de uma analise microestrutural
observa-se também as diferentes regides e suas respectivas composicdes (Victor M.
Lopez Hirata, 2011).

Alguns estudos de par de difusdo em ligas metalicas, consideram a oxidagdo como
um acidente pelo fato da auséncia de 100% de contato das faces lixadas e polidas,
possibilitando assim a oxidac&o dessas regides que estdo expostas ao ar (Rita E. Hoggan,
2018)

Figura 7: Esquema de um par de difusdo antes do tratamento térmico.
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Fonte: Autor.



Figura 8: Esquema de um par de difusdo apds determinado tempo e temperatura onde a

difusdo é possivel.
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Fonte: Autor.

A seguir alguns exemplos de dispositivos e resultados de par de difuséo seréo

apresentados, assim facilitando a comparagdo com os métodos e resultados deste trabalho.

O primeiro artigo é referente a pares de difusdo no sistema Fe-Cr-Ni-Co-Mo. Um
conjunto de chapas de metal (Fe, Cr, Ni, Co e Mo) foram dispostas em uma geometria
pré-projetada permitindo muitos pares de difussao e até mais, existindo pontos de contato

entre quatro metais em uma Gnica amostra como mostra a

Figura 9. Esses multiplos de difusdo sdo conhecidos também por DADM (difuséo
de duplo recozimento) pois séo recozidos a alta temperatura para formar rapidamente
solucBes sdlidas e compostos intermetalicos através de difusao relativamente rapida. Um
segundo / subsequente recozimento do multiplo de difusdo a uma temperatura intermédia
induziria a precipitacdo de fase das solucBes sélidas supersaturadas, permitindo assim a
determinacéo do equilibrio de fases, bem como estudando transformaces de fase através
de amplas composi¢cdes a temperatura de interesse. Em certo sentido, o primeiro
recozimento de difusdo é equivalente a fazer muitas composicoes e o segundo tratamento
térmico é equivalente a realizar recozimento a uma temperatura de interesse de muitas
ligas feitas individualmente. Os DADM foram feitos por meio de uma pressao isostatica
a quente a 1200°C e recozidos também a 1200°C por 500 horas. Durante o resfriamento
de
1200 ° C até a temperatura ambiente, a diferenca nos coeficientes de expanséo térmica

(CTE) dos varios elementos puros (Fe, Cr, Ni, Co e Mo) nos multiplos de difusao levaram



a tensdes de compressdo em certas regides e tensdes residuais de tracdo em outras regides,
resultando no trincamento de compostos intermetalicos frageis, bem como na

delaminacdo de alguns pares de difusdo (ZHAO, 2015).

Figura 9: Arranjo experimental de multiplos pares de difusdo no sistema FeCrMoCoNIi,

usando recipiente de contencéo de Ni.
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Fonte: ZHAO, 2015.

Com o auxilio do microscdpio eletrénico de varredura os resultados indicaram 5
fases na secdo isotérmica estudada que sdo: a, v, o, u e R respectivamente. Também foi
possivel uma determinacdo preliminar das fases intermetalicas (o, u € R) que estdo
intercaladas entre as partes ricas em Mo, Fe e Cr, que podem ser vistas nas figuras 10(b)
e 10(c). Por fim foi feito o EPMA nas regifes da figura 10(b), caracterizando
completamente as fases formadas (ZHAO, 2015).



Figura 10: Precipitados ap0s o processo de difusdo em um sistema Fe-Cr-Mo.

Mo
100pm
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Fonte: ZHAO, 2015.

O segundo artigo € referente a um dispositivo sanduiche constituido por duas
placas de uma liga Fe-25Cr-20Ni, duas placas de alumina, duas placas na fase y e uma

folha na fase o como visto na Figura 11.

As placas na fase a e y foram preparadas por fusdo a arco em argonio, utilizando
20 g de lingotes de metais com 99,9% de pureza. Em seguida foram homogenizadas em
uma atmosfera de hidrogénio purificado por 7,2 x 10°s a 1473 K. Para que a placa de fase
vy tivesse um bom polimento final, a mesma foi polida em um disco de liga Pb-Sn com
abrasivos de diamante de 1um. Ja para a folha na fase o houve uma laminagdo a frio, para
se tornar uma folha, recozimento em uma capsula de silica por 3,6 x 103 s a 1473 K e
resfriada a 4gua, ainda com a capsula, em seguida a folha selada foi polida eletrolicamente
em acido fosférico saturado com acido crémico. Por fim as placas polidas e a folha polida
foram lavadas em agua e em seguida em alcool metilico, seguido de secagem a quente
(KAJIHARA Masanori, 1993).

Figura 11: Dispositivo do par de difusédo
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Fonte: KAJIHARA, 1993.



Quatro dispositivos de sanduiche foram expostos a 1373 K por um intervalo de
3,6 x 10%a 3,6 x 10° s em um forno a vacuo com o intuito da realizagéo do par de difuséo
no sistema y/a/y (KAJIHARA Masanori, 1993).

Como mostrado na Figura 12, uma sec¢do transversal tipica de par de difuséo
recozido € apresenta interface y/o/y. Conforme a Tabela 1 a espessura da folha na fase
o foi medida em varios tempos e com isso foi possivel plotar um grafico, Figura 13,

facilitando a analise de par de difusédo desses dispositivos (KAJIHARA Masanori, 1993).

Figura 12: imagem da interface entre y/o/y depois de exposto a 1373K por 3,6 x 10°s

S0pm

Fonte: KAJIHARA, 1993.

Tabela 1: Difuséo da fase o em diferentes tempos.

Annealing Thickness of x phase/um

time/s A B C D
0 1869403 1241 +04 16+05 16+08
16107 2069406 161.7404 1311508 170+07

3.6 x 104 484418 1966404 1282404 TR4405
3.6 x 107 2689434 1759422 1010216 S51.2£29
1.6x10° 20149467 1278+44 550+20

Fonte: KAJIHARA, 1993.

Como é notado na Figura 13 a espessura relativa e o tempo de recozimento foram

usados para fazer uma comparacdo direta entre os quatro experimentos de pares de



difuséo e foi posssivel notar que a folha na fase a se dissolve por completo na chapa de

fase y (KAJIHARA Masanori, 1993).

Figura 13: Grafico da difusdo da fase a em diferentes tempos.

A (27Cr -200 W Q800 27Cr-20N1 ) o
04 = B (13- 15N/ 28000 13Cr-19N1) . -
C (26Cr= 22N J25LAN1/ 260 22N ) L8
D (12Cr- 15NN 200 <IN/ (1ICr 18N )

Retatve thickness of a phase(lU/l)

ki 1
10" 0*
v/ sim'

‘" A
0 v ’0'. ’o-c |0.

Fonte: KAJIHARA, 1993.



4 MATERIAIS E METODOS

Com o auxilio de duas cutoffs automaticas (girando a 3000 RPM com um avanco
de 8,9 mm/min) cortou-se 9 amostras de ferro e 9 amostras de cromo puros. As mesmas
foram embutidas utilizando 8 cm?® de baquelite em p6 para a formagéo de corpos de prova
embutidos com aproximadamente 2,5 cm de diametro e 1,6 cm de espessura. Apos 0
embutimento as amostras foram lixadas por abrasivos grana 220, 320 e 500
respectivamente, com forca de 200 N, 150 RPM e utilizando agua como lubrificante e em
seguida polidas por abrasivos 6 pm, 3 um e 1 um respectivamente, com 200 N e 150
RPM para os abrasivos 6 pm e 3 um e 120 N e 300 RPM para o abrasivo de 1 pum,
utilizando alcool como lubrificante. Ambos os procedimentos foram realizados na politriz

semi-automatica Abramin (Figura 1414).

Figura 14: Politriz semi-automética Abramin.

R

Fonte: SUTTOI, Luciene Kuntz

Apo6s o lixamento e polimento das amostras, as mesmas foram extraidas dos

baquelites e redirecionadas paras 0s seus dispositivos com as faces polidas em contato. O



dispositivo inicial era composto por placas de aco inoxidavel (70 mm de comprimento)
unidas por dois parafusos (3 mm de didmetro). Outro dispositivo testado, que sera descrito
na sequéncia, foi uma pastilha de caulim (14 mm de didmetro, 10 mm de altura e 4 mm
de largura). Nas Figura 155 e Figura 166 exemplifica-se o dispositivo unido por

parafusos.

Figura 15: Dispositivo com placas de aco inoxidavel, unidas por parafusos.

Fonte: Autor

As amostras, ja nos dispositivos, foram encaminhadas para os fornos tubulares
nas temperaturas de 750°C e 1000°C por 144 horas e 1080 horas.

Com relacdo aos dispositivos, de placas de aco inoxidavel originou-se de uma
placa com 21,5 cm de largura e 32 cm de comprimento. Com o auxilio de uma serra de
fita cortou-se 8 placas menores com 70 mm de comprimento e 15 mm de largura. Para
que a unido de duas placas com amostras de Fe e Cr ao centro de ambas as placas fosse
possivel foi necessario criar dois furos com 3,5 mm de didmetro e uma distancia de 22,5

mm entre eles, como também é demonstrado na Figura 166.



Figura 16: Dispositivo com parafusos cotado realizado no SketchUp

Forno tubular
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Fonte: Autor

Ja com relacdo aos briquetes de caulim, utilizou-se uma matriz, com lubrificante
MDA40, uma embutidora (com capacidade de 1000 kgf de forca de compresséo aplicada),
amostras de Fe e Cr e 1600 mm? de caulim para a producéo trés briquetes e 620 mm?para
a producdo de um briquete, como é demosntrado da Figura 17 até Figura 22. Com a matriz
vazia (Figura 17), apenas com o desmoldante MD40, adicionou-se uma parte do volume
de caulim (Figura 18) para assim alocar as amostras de Fe e Cr (Figura 19). Apds as
amostras estarem alocadas na matriz, recobriu-se as mesmas com mais caulim (Figura
120) e por fim comprimiu-se o material (Figura 21), obtendo os briquetes de caulim com

amostras de Fe e Cr no seu nucleo (Figura 22).



Figura 17: Matriz vazia

Fonte: Autor.

Figura 18: Matriz com caulim.

Fonte: Autor.



Figura 19: Matriz ja com as amostras de Fr e Cr

Fonte: Autor.



Figura 20: Amostras de Fe e Cr recobertas por caulim

Fonte: Autor.

Figura 21: Amostra pronta para ser prensada.

Fonte: Autor.



Figura 22: Briquetes de caulim.

Fonte: Autor.



5 RESULTADOS E DISCUSSOES

Utilizou-se 0 microscopio o6tico para a micrografia das amostras apos serem expostas
a temperaturas de 750°C e 1000°C por 144 horas e 1080 horas.

O método de avaliacdo da eficiéncia do procedimento de obtencdo dos pares de
difusdo foi o de aderéncia de ambas as chapas, o0 mais simples para avaliacao inicial da
ocorréncia de uniao do par de difusdo. A Tabela 2 descreve 0s experimentos realizados.

Tabela 2: Amostras com suas respectivas temperaturas, horas e dispositivos

T (°C) Horas Dispositivo
750 144 Caulim
750 144 Placa
750 1080 Caulim
750 1080 Placa
1000 144 Caulim
1000 144 Placa
1000 1080 Caulim
1000 1080 Placa

Fonte: Autor.

Infelizmente nenhum dos dispositivos, briquete de caulim e chapa de ago inox,

promoveram com sucesso 0 processo de difusdo, e unido do par de difuséo.

A amostra que mais se aproximou do processo de difusdo foi a do dispositivo de
placas exposto a 750°C por 1080h, pois foi a Gnica que obteve adesdo entre as partes de
Fe e Cr. Entretanto, ao analisa-la no microscépio 6tico notou-se que a difuséo, de fato,
ndo ocorreu existindo presenca de 6xido de cromo entre as amostras de Fe e Cr. Isso fica
mais claro nas imagens da Figura 23 a Figura 25 onde nota-se regides com coloragédo

acinzentada, relacionada a presenca dos 0xidos.



Figura 23: Amostra do dispositivo placa exposta a 750°C por 1080h - centro

Fonte: Autor.

Além da presenca de Oxido entre as partes de Fe e Cr, o dxido foi observado ao
redor das amostras, Figura 24 e figura 25, diferente dos experimentos apresentados na
revisao bibliografica que apresentaram diferentes fases porém nenhuma com coloracao
acinzentada, levantando a hip6tese de que o forno nédo apresenta vacuo suficiente para tal
estudo.

Figura 24: Amostra do dispositivo placa exposta a 750°C por 1080h.

Fonte: Autor.



Figura 25: Amostra do dispositivo placa exposta a 750°C por 1080h.

Fonte: Autor.

As amostras expostas a 1000°C por 1080h (Figura 26 e Figura 27) ndo aderiram
uma na outra, apresentando pequenos buracos no centro das amostras, resultado de uma
interacdo com Oxido poroso que por consequéncia esta deixando o metal, também,

pOroso.

Figura 26: Amostra do dispositivo placa exposta a 1000°C por 1080h.

Fonte: Autor.



Figura 27: Amostra do dispositivo placa exposta a 1000°C por 1080h

Fonte: Autor.

As amostras de caulim, assim como as placas, ndo apresentaram sucesso no

processo de difusdo, como ja dito anteriormente.

Esperava-se que os briquetes de caulim iriam isolar a amostra do oxigénio, mesmo
que minimo, presente no forno, dando um resultado positivo para o processo de par de
difusdo, mas isso ndo ocorreu. Ao invés disso as placas de Fe e Cr ndo aderiram, e nota-
se a presenca de oxido de cromo, representado nas imagens (Figura 28 a Figura 35) pela
cor cinza, tanto no interior das placas de Fe e Cr como nas bordas.



Figura 28: Amostra do dispositivo caulim exposta a 750°C por 144h

Fonte: Autor.

Figura 29: Amostra do dispositivo caulim exposta a 750°C por 144h

Fonte: Autor.



Figura 30: Amostra do dispositivo caulim exposta a 750°C por 1080h

Cr

Fonte: Autor.

Figura 31: Amostra do dispositivo caulim exposta a 750°C por 1080h

Cr

Fonte: Autor.



A experiéncia do caulim era promissora, pois o involucro da amostra, caulim,
constituida em maior parte por caulinita (Al.Oz. 2Si02.2H20) ja possuia suas espécies
oxidadas, além de ser facil sinterizar tal pd, o que resultaria num involucro hermético,
mas mesmo assim formou-se 6xido de cromo e 0 mesmo reagiu e combinou com o caulim
formando uma superficie brilhante, como visto em uma das amostras (Figura 32) (MBM,
2015).

Figura 32: Oxidacdo da amostra Fe-Cr no briquete de caulim

Fonte: Autor.

Figura 33: Amostra do dispositivo caulim exposta a 1000°C por 1080h

Fonte: Autor.



Figura 34: Amostra do dispositivo caulim exposta a 1000°C por 144h

Cr

Fonte: Autor.

Figura 35: Amostra do dispositivo caulim exposta a 1000°C por 144h

F .

Fonte: Autor.



As imagens mostradas da Figura 33 a Figura 35 apresentaram caracteristicas
interessantes, que poderiam trazer mais informagdes em uma analise no MEV, mas como
ele esté indisponivel no Centro Universitario FEI, ndo foi possivel fazer uma analise mais
detalhada sobre tais micrografias. Apesar disso, é possivel fazer uma analise dessas
micrografias obtidas em microscopia Optica. O oxigénio que esta presente nos fornos
tubulares a vacuo esté reagindo com a superficie das amostras formando um 6xido cinza,
ja mencionado, e o oxigénio que difunde por esta camada de 6xido estd entrando para o
interior da peca, gerando difusdo de Fe e Cr para a superficie resultando em vazios no
interior das amostras, resultado da unido de lacunas, logo é possivel afirmar através dessas
imagens (Figura 29, Figura 30, Figura 33 a Figura 35) que o 60xido estad em estado poroso

e consequentemente est4 deixando o metal poroso.



6 CONCLUSOES

Apols a analise das amostras realizadas nos laboratérios de Engenharia de
Materiais do Centro Universitario FEI, e comparando com outros estudos apresentados
na revisao da literatura desta iniciacdo cientifica, observou-se que ndo houve aderéncia
entre as amostras, e observou-se também uma quantidade significativa de 6xido entre as
placas de Fe e Cr e também ao seu redor, mostrando que os fornos a vacuo utilizados
possuiam uma quantidade de oxigénio acima do esperado. Logo é possivel concluir que
no presente momento o Centro Universitario FEI ndo possui equipamentos com

capacidade para estudos relacionados a par de difuséo do sistema Fe-Cr.
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