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Resumo

Este trabalho é a parte | de Il, com o objetivo da obtengcdo de um compdsito de
matriz metalica com énfase na caracterizagao e previséo da infiltracado espontanea
de um ferro fundido nodular através de uma pré-forma granulada porosa de 6xido de
aluminio e sua caracterizacdo com o intuito de servir de base para a elaboracao de
modelo para a determinagcdo da penetracdo de metal nos poros da pré-forma. O
processo de infiltracdo de pré-forma porosa constituida de 6xido de aluminio, em
trés granulometrias distintas (12#, 16# e 42#), por um ferro fundido nodular de
composicao eutética (3,9%C) foi realizado em trés temperaturas de vazamento
diferentes (1403°C, 1299°C e 1250°C), desde a elaboragdo das pré-formas
passando pela infiltracdo do metal, até a caracterizagdo microestrutural. Os
resultados dos ensaios de compressao com as pré-formas foram processados por
analise fatorial e mostraram que, dentro dos niveis estudados, o percentual utilizado
de ligante (silicato de sddio) e o tempo de cura influenciam positivamente e de forma
mais significativa do que a granulometria do éxido de aluminio. A microestrutura da
matriz foi afetada pelos gréos ceradmicos da pré-forma, fato este caracterizado pela
presencga de veios de grafita no lugar de ndédulos em uma extenséao variavel entre 10
um e 60um a partir da superficie do gréao.
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1 INTRODUGAO

O compdsito de matriz metalica deste trabalho caracteriza-se pela incorporagao de
gréos de 6xido de aluminio em ligas de ferro. Tal compdsito € obtido, no formato e
nas regides desejadas da pega, a partir da impregnacéo, de um corpo constituido de
graos de alumina (pré-forma), pelo metal liquido.

As propriedades/desempenho do material/componente resultante da infiltragdo séo
decorrentes de um comprometimento entre as condi¢goes desta e as caracteristicas
da pré-forma (CALLISTER JR, 1994; CLYNE, WITHERS, 1974)..

O presente trabalho é uma contribuicdo aos estudos que visam combinar as
propriedades mecanicas das ligas ferrosas, no caso, um ferro fundido nodular, com
a resisténcia a abrasao do 6xido de aluminio (Al,O3), viabilizando a aplicagédo do
composito em situagdes de desgaste abrasivo extremo, nas quais o ferro fundido ou
outra liga ferrosa se desgastariam muito rapidamente e o material cerdmico se
quebraria. Desta forma, foi desenvolvido um estudo voltado para a obtencdo de um
composito de matriz metalica com énfase na caracterizagao e previsao da infiltracao
de um ferro fundido nodular através de uma pré-forma granulada porosa de 6xido de
aluminio. O trabalho experimental envolveu diversas etapas, tais como, a confecgao
e avaliacdo da resisténcia mecanica da pré-forma cerdmica, a infiltracdo e as
caracterizagbes micro-estrutural que correspondem a Parte | objeto deste trabalho. A
Parte Il apresentada em outro trabalho apresenta a determinacdo da permeabilidade
do compdsito obtido e a proposigao / avaliagdo de um modelo matematico capaz de
prever a distancia de infiltracdo maxima do ferro fundido nodular através da pré-
forma.

2 MATERIAIS E METODOS

2.1 Aspectos Gerais

Apods a selegao do reforgo (alumina) e do material para a matriz (ferro fundido), a
obtencdo do compdsito foi efetivada através das duas etapas basicas: preparacao
da pré-forma e infiltragdo (MORTENSEN, 2000).

A preparacao da pré-forma de graos de Al;Os incluiu a execucdo de diversas
atividades laboratoriais, a saber:

- analise granulométrica do material;

- classificacao e separagao dos graos;

- preparacao de molde para a pré-forma;

- preparacéao das pré-formas;

- ensaios mecanicos das pré-formas;

- preparagao de amostras para obtengédo de imagens;

- obtencdo das imagens por MEV;

- tratamento de imagens e simulagio tridimensional.

As trés ultimas etapas visaram simular a pré-forma em 3D para subsidiar o célculo
da permeabilidade (K) e a modelagem matematica posterior e que seréao
apresentadas oportunamente Parte Il em outro trabalho.

As pré-formas, preparadas em cada uma das granulometrias foram utilizadas para
infiltracado de ferro fundido nodular em trés temperaturas diferentes. Estas pré-
formas foram posicionadas como um macho em uma peca de fundicdo e entao
submetida ao processo de infiltragdo. O conjunto de operagdes pode ser dividido
em:

- preparacao do modelo de fundicdo em madeira;



- preparacio das moldacgdes em areia;

- preparacio e vazamento do metal;

- preparacdo das amostras para medic¢ao;
- ensaios metalograficos.

2.2 Pré-forma

A pré-forma apos ter sido elaborada deve ser suficientemente infiltrada pela fase
metdlica, possuir satisfatoria resisténcia mecanica e manter a forma apds a
infiltracdo. Para atender tais condicionantes, foi considerada a utilizagao de gréos de
alumina aglutinados através de um ligante na forma de silicato de sodio.

O Al,O3 é normalmente disponivel em granulometria controlada para a fabricagao de
rebolos abrasivos e minimiza a possibilidade de reagédo com a fase metalica.

O ligante, por sua vez, deve manter a ligacdo estavel a alta temperatura e estar
presente em quantidade reduzida. Conservara assim a forma da pré-forma e mesmo
se houver alguma reagdo com o metal ndo sera tao significativa. Um dos ligantes
mais usados ao longo dos tempos na industria de fundi¢ao € o silicato de sédio.

O processo escolhido foi o de cura do silicato de sddio pela temperatura (120°C),
evitando assim, a adicdo de um catalisador.

O Silicato de Sddio selecionado é o normalmente utilizado na fabricacao de machos
em fundic¢ao, referenciado como Silicato de Sddio Meia Lua tipo MPC 112.

Com base na analise do material como recebido todo o material foi classificado com
0 objetivo de obter o maximo de material de mesma dimensao. De acordo com os
resultados, o material foi separado em trés dimensdes:

#12 — material passante na peneira 10 e retido na peneira 12 da série Tyler;

# 16 — material passante na peneira 12 e retido na peneira 16 da série Tyler;

# 42 — material passante na peneira 35 e retido na peneira 42 da série Tyler.

A pré-forma utilizada nos ensaios de caracterizagao e nas infiltracbes € um cilindro
de 30 mm de didmetro por 30 mm de altura, constituido de grdos exclusivamente de
cada uma das dimensdes, aglomerados com silicato e submetidos ao processo de
cura a cerca de 120°C em molde de aco carbono usinado.

As pré-formas foram confeccionadas utilizando as trés granulometrias selecionadas,
trés quantidades de aglutinante e trés tempos de cura. Para analise do efeito destas
variaveis foi utilizado o método de analise fatorial [BOX, HUNTER, HUNTER, 1978]
tendo-se como resposta os resultados obtidos nos ensaios de compressdo num total
de 27 experimentos (realizados em duplicata) e as condigcbes experimentais
implementadas (variaveis e seus niveis).

Os ensaios de compressao foram realizados em equipamento marca Instron modelo
5500R com célula de carga de 500 kg, sob carga constante ao longo do ensaio.

2.3 Infiltragao do Ferro Fundido na Pré-forma

Toda a etapa de infiltracdo foi realizada no setor de fundicdo da Companhia
Metalurgica Barbara em Barra do Pirai (RJ).

Foi projetado um modelo em madeira, que permite acomodar até seis corpos de
prova com pré-formas com grao #12, #42 e #16.

As moldagbes foram preparadas em areia de silica com finura 51AFS (0,8% de
finos) aglomerada com 0,75% de resina fendlica catalisada com H,;SOq., diluido em
alcool.

O metal liquido foi um ferro fundido nodular com a seguinte composigdo quimica:
3,9%C; 2,1%Si; 0,28%Mn; 0,1%P; 0,008%S.



As amostras de ferro fundido nodular foram vazadas com altura de vazamento
controlada e aproximadamente igual para simular uma pressdao metalostatica
constante em trés temperaturas: T1 = 1403°C; T2 = 1299°C; T3 = 1250°C.

Os corpos de prova vazados foram cortados, para observagao visual da penetragao
de metal e para exame com microscopio 6tico, em uma maquina de corte a disco,
com disco para materiais extraduros.

A seguir foram lixadas com lixas d’agua 80 e 100, devido as irregularidades do corte
e a excessiva dureza do material. Passaram entdo por lixas 120 e 200, e dai,
diretamente para polimento com pasta de diamante 10 um e 3 pm.

Nao foi necessario atacar as amostras, visto que a observacio interface visava
verificar aspectos da infiltracdo e que qualquer influéncia estrutural seria mais
facilmente observada na morfologia e dimensao ndédulos de grafita.

As medicbes para verificagdo macro da penetragao, foram realizadas pela avaliagao
do perfil de penetragao em lupa, sobre as amostras.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Pré-forma

3.1.1 Avaliagao por ensaio mecanico

Embora a ordem e realizagdo dos ensaios tenha sido aleatéria, a Tabela 1 apresenta
de forma organizada, a sintese completa dos resultados encontrados.

E interessante observar que para evitar interpretacdes equivocadas os resultados
relativos ao mesmo tratamento ndo devem apresentar variagao superior a 10%. Na
ocorréncia de tal fato, utiliza-se sucessivamente, a média como um dos resultados
até que os valores enquadrem-se dentro da condigao citada. No estudo em questao
constatou-se esta ocorréncia em nove dos 27 tratamentos, ou seja, em exatamente
um terco (todos assinalados em amarelo). Esta caracteristica do sistema é uma
evidéncia de que os ensaios mecanicos das pré-formas sao bastante sensiveis as
condigbes da amostra. Mesmo com a utilizagdo de carga constante, constatou-se
que os graos tendem a se soltarem individualmente, aos poucos, antes da ruptura.
Com relagdo a utilizagcdo da analise fatorial propriamente dita, € interessante
salientar que apdés a obtencdo dos resultados finais E,, todos os tratamentos
enquadram-se dentro da “banda de passagem” que foi estabelecida para atender
uma expectativa de confiabilidade superior a 90% (tu=0,9.gi=26 = 1,315).

Foram identificados os tratamentos significativos (t>t.t) € definidos os respectivos
parametros da equacado representativa, ou seja, aquela que prevé a tensdo de
ruptura dos corpos de prova em fungao das variaveis estudadas.

E interessante observar que as variaveis “a’ (ligante) e “b” (tempo de cura)
mostraram-se mais importantes do que a granulometria (“c”), assim como, as
tensdes maximas de ruptura obtidas para 6% de ligante e 24 horas de cura. Tais
fatos estdo ilustrados na Tabela 1, onde também podem ser constatados outros
dados relacionados com a analise fatorial, tais como as interagdes relevantes de “t”,
“p”, “efeitos” e “erro provavel”’, conforme estabelecido nos procedimentos da analise
fatorial (BOX, HUNTER, HUNTER, 1978).

Conforme a Tabela 2, o resultado maximante esta associado com os maiores
valores utilizados de silicato de sédio e de tempo utilizados no ensaio. Este fato
sugere que outras quantidades acima destas possam ser ensaiadas. Pela estimativa
do modelo a quantidade de ligante até 11,5% resultaria em um aumento da
resisténcia.



Tabela 1.

Analise dos Resultados

Ligante Tempo Gréo Eq ‘ E, ‘ E'n En
Cadigo Dey @in = 0,1
(%) (h) (#) (kN)
() 2 6 42 0,066 0,144 0,105 0,055 0,105
a 4 6 42 0,435 0,620 0,528 0,131 a 0,574 0,065 0,574
A 6 6 42 0,295 0,317 0,306 0,016 0,306
b 2 12 42 0,234 0,167 0,201 0,047 0,201
ab 4 12 42 0,499 0,466 0,483 0,023 0,483
Ab 6 12 42 0,611 0,965 0,788 0,250 a 0,877 0,125 0,832 0,832
B 2 24 42 0,286 0,401 0,344 0,081 0,344
aB 4 24 42 0,403 0,467 0,435 0,045 0,435
AB 6 24 42 0,593 0,844 0,719 0,177 a 0,781 0,089 0,781
c 2 6 16 0,317 0,169 0,243 0,105 a 0,206 0,052 0,206
ac 4 6 16 0,610 0,740 0,675 0,092 0,675
Ac 6 6 16 0,189 | 0,178 | 0,184 0,008 0,184
bc 2 12 16 0,386 0,594 0,490 0,147 a 0,542 0,074 0,542
abc 4 12 16 0,781 0,855 0,818 0,052 0,818
Abc 6 12 16 0,666 | 0,747 | 0,707 0,057 0,707
Bc 2 24 16 0,307 0,441 0,374 0,095 0,374
aBc 4 24 16 0,686 0,947 0,817 0,185 a 0,882 0,092 0,849 0,849
ABc 6 24 16 0,543 0,684 0,614 0,100 0,614
C 2 6 12 0,207 0,186 0,197 0,015 0,197
aC 4 6 12 0,560 | 0,897 | 0,729 0238 | 0| 0813 0,119 0,771 0,771
AC 6 6 12 0,368 0,744 0,556 0,266 a 0,650 0,133 0,603 0,603
bC 2 12 12 0,534 0,423 0,479 0,078 0,479
abC 4 12 12 0,913 | 0,693 | 0,803 0,156 | 0 | 0,748 0,078 0,776 0,776
AbC 6 12 12 0,329 0,438 0,384 0,077 0,384
BC 2 24 12 0,295 0,317 0,306 0,016 0,306
aBC 4 24 12 0,679 0,579 0,629 0,071 0,629
ABC 6 24 12 0,536 0,651 0,594 0,081 0,594
Legenda:

E,— ensaio de compresséo 1
E, — ensaio de compresséao 2

E’, — média dos valores E; e E»

Ag ity — valor de variagdo maxima tolerado de 0,1 kN.

E., — valor final considerado




Tabela 2. Resultados da Analise Fatorial

T p Efeitos
, L 2,745 0,995 0,1877
P a Ligante
Tratamentos significativos Q 1,732 0,952 96,2% | -0,0395
b Tempo 1,592 0,938 0,1088
ac Ligante x Grao 1,229 0,885 -0,0140
: = 87,5%
bc Tempo x Gréo 1,128 0,865 -0,0129
Erro provavel Sup S‘QE”°: 1,6834 7,0%
Resultados corrigidos devido a erros maiores que a tolerancia considerada  22%
T p
b Tempo Q 0,770 0,776
Tratamentos ndo-significativos . L 0,824 0,791
c Gréo
Q 0,463 0,676
. Max 6,0
A Ligante = % Tratamentos
i . saturacao 11,5
Condicao maximante B Tembo Ma = m
X
= P — S AB, ABc ou ABC
C Grao indiferente

Legenda:

t — valor da tabela t de Student

p — probabilidade para a distribuig&o t

efeito — quanto afeta a variavel

L — variacgéo linear

Q - variagdo quadratica

Sup — maior dos erros de significancia observados.

3.2 Caracterizagcao do Compdésito

O compésito foi caracterizado em todas as situagdes — trés graos em cada uma das
trés temperaturas — por microscopia oOtica sem ataque. Os resultados séao
apresentados e discutidos nos itens a seguir.

Foram examinadas 18 amostras da zona compésita, sendo duas de cada tamanho
de grdao em cada uma das temperaturas de vazamento.

Nas amostras observadas néo foi detectada nenhuma reagdo entre o material de
reforgco (Al,O3) e o metal da matriz (ferro fundido nodular). Isto era esperado visto
que pelo diagrama de Ellingham, tanto o Fe, como o C, ndo seriam capazes de
reduzir o 6xido de aluminio nas temperaturas estudadas (GASKEL, 1995).

Em todas as temperaturas consideradas (1403°C, 1299°C e 1250°C), os nédulos de
grafita deixam de se formar junto aos gréos de todas as dimensdes, formando veios
e regides de microestrutura alterada (Figura 1).

A formagdo de nodulos de grafita depende fundamentalmente da presenca de
elementos nodulizantes, neste caso o Mg (SOUSA SANTOS, CASTELO BRANCO,
1977). No entanto, os veios junto aos graos sao uma situagdo anémala.
Considerando os aspectos tedricos, esta aparicdo dos veios deve acontecer em
funcao da extracao de calor do metal liquido pela pré-forma que esta na temperatura
ambiente. Se a extragdao de calor tiver sido suficiente para acontecer solidificagao
durante a infiltragédo, pode-se supor que esta camada de grafita sob a forma de veios




corresponda a esta camada solidificada. (CASTELO BRANCO, REINER, 1988;
SOUSA SANTOS, CASTELO BRANCO, 1977).

Mais importante que cada valor de temperatura, é o intervalo de temperatura no qual
o metal esta liquido. A liga da matriz do compdsito (ferro fundido nodular com
3,9%C) funde completamente a temperatura de 1200°C, segundo o diagrama Fe-
Fes;C. Considerando também o teor de Si na liga (2,1%Si), esta se comportaria como
no ponto eutético, ou seja, fundindo, na pratica, em torno de 1150°C devido ao Cgq
de aproximadamente 4,25%.

O efeito da degeneragao da grafita pela pré-forma composta de grdaos tamanho 12,
para a temperatura de 1403° C e ocupa uma extensao entre 80 um e 120 ym a partir
da sua superficie. No entanto, em uma regido de até 200 ym também se observa
uma mudanca na distribuicdo e dimensao dos nédulos.

Nas micrografias das amostras vazadas a 1299°C, detectou-se o mesmo
comportamento, porém com aparente reducao da zona afetada para cerca de 60 a
80 um. Esta reducao de dimensao € uma primeira evidéncia do efeito da redugao do
gradiente de temperatura entre o metal liquido e a pré-forma.

O comportamento para a pré-forma com gréao 16 foi similar a de grao 12. A formagéo
de veios de grafita aconteceu, aparentemente, em uma regido mais extensa, na
temperatura de vazamento maior, diminuindo de tamanho com a reducdo da
temperatura\. Os valores foram bastante similares aos do grao 12 nas temperaturas
maiores, sO apresentando uma pequena diferenca na temperatura de 1250°C,
respectivamente, 80 a 110 ym, 50 a 80 ym e 20 a 40 ym.

Da mesma forma que para os graos anteriores o0 comportamento do grao menor, de
dimensao 42, mostrou uma extensdo de regido com presencga veios de grafita, no
lugar de nddulos, decrescente com a temperatura de vazamento: 85 a 120 um, 60 a
120 ym e 30 a 60 pm.

Uma sintese dos resultados apresentados para a nado formacgdo de nddulos de
grafita, considerando os graos e as diferentes temperaturas, estdo apresentados na
Figura 1. Nota-se que a extens&o da do aparecimento dos veios ou dos nédulos mal
formados tende a diminuir com o decréscimo da temperatura de vazamento, mas
parece estabilizar-se em temperaturas superiores, o0 que podera, eventualmente, ser
confirmado. Isto esta associado a abrupta variagao (queda) da temperatura durante
a infiltragcédo, que é maior para as temperaturas superiores.

Ja com relagcdo a dimensédo dos graos, quanto menor o grdo, maior a superficie
exposta para retirada de calor. Este comportamento indica que quando se considera
que a permeabilidade nao é afetada pela eventual solidificagdo em torno dos gréos,
€ mais conveniente a utilizagdo de graos maiores, sobretudo em altas temperaturas
de vazamento.
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Figura 1. Comportamento da extensdo de aparecimento de veios dos grdos de grafita com a
temperatura de vazamento do compdsito



Considerando as pequenas extensdes das regides com a presenga de veios (nao
formacdo de nddulos de grafita), tais observagdes sao indicios importantes no
sentido de que eventuais solidificagdes ao redor dos graos da pré-forma nao irdo
afetar significativamente a permeabilidade da mesma, particularmente para os graos
de maior dimensdo. Tal fato pode ser constatado em todas as temperaturas
ensaiadas e, entdo, ndo compromete o uso da permeabilidade intrinseca (SANTOS,
et al., 2002; LIANG et al., 1998) a ser utilizada no modelo da parte Il.

4 CONCLUSAO

Foram confeccionadas pré-formas coonstituidas de 6xido de aluminio em trés
diferentes granulometrias utilizando-se silicato de sdédio como aglutinante. A
avaliagao destas pré-formas foi realizada por intermédio de ensaios de compresséao.
Os resultados foram avaliados por analise fatorial com 3 variaveis em 3 niveis, e
indicam um efeito mais significativo da quantidade de silicato e tempo de cura que
da granulometria. Foi gerado um equacionamento matematico baseado nos
tratamentos significativos, cujos resultados indicam que pré-formas adequadas para
a infiltracdo, sob o ponto de vista de resisténcia mecénica, podem ser
confeccionadas em qualquer granulometria , utilizando-se 4% de silicatos de sédio e
12 h de tempo de cura,.

O estudo da microestrutura da fase compdsita confirmou que nédo ocorreu reagao
entre o metal de base (ferro nodular) e a fase de reforgo. Observou-se, também, que
0s nédulos de grafita ndo se formam ao redor dos grdos de alumina em uma
extensao que pode variar em fungdo da temperatura de vazamento e da area
disponivel do material cerdmico e da area disponivel do material ceramico para a
troca térmica (granulometria). Valores entre 20um e 120 um, a partir da superficie
dos graos, foram encontrados como caracterisiticas desta extensdo, onde sé&o
formados os veios de grafita em detrimento dos nédulos.

Tais valores confirmam a nao existéncia de solidificagdo em propor¢des que venham
a comprometer a utilizacdo da permeabilidade estimada no modelamento
matematico da infiltracao, da parte Il deste trabalho.
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PREPARATION OF A FERROUS MATRIX COMPOSITE BY
SPONTANEOUS INFILTRATION

Eduardo Brocch’i
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Sidnei Paciornik”

Abstract

This work is the first part of two to study the composite obtained by carrying out an
spontaneous infiltration of an eutectic (3,9%C) nodular iron in a preform made with
three aluminiun oxide granulometries (#12, #16 and #42), in three different pouring
temperatures (1403°C, 1299°C e 1250°C). The preforms compression tests results
were processed by factorial analysis and showed a greater influence of the sodium
silicate amount and the curing time over the aluminium oxide granulometry.

The matrix microstructure was affected by the ceramic grains. This was characterized
by the presence of lamellar graphite instead of the expected nodules in an extension
between 10um and 60um from the border of the composite.

This first part is the basis for the development of a mathematical model to predict the
maximum infiltration of the ferrous melt through the ceramic phase.

Key-words: Composites; Nodular iron; Aluminium oxide; Foundry.
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