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RESUMO

GONCALVES, P. H. (2021), Estudo da Reutilizacdo do Aco Uddeholm Vanadis®8
Superclean pela rota da Metalurgia do P6 a partir da técnica de Moagem de Alta Energia
(Mechanical Milling), Itajuba, 174 p. Dissertacdo de Mestrado (Materiais para Engenharia) —
Instituto de Fisica e Quimica, Universidade Federal de Itajuba.

O ago Uddeholm Vanadis®8 Superclean corresponde a classe de acos ferramenta para trabalho
a frio contendo altos teores de carbono, vanadio, cromo e molibdénio apresentando alta
resisténcia ao desgaste, elevada resisténcia mecanica e dureza, estabilidade dimensional e boa
tenacidade, sendo utilizados em diversas aplicagbes como na fabricacdo de matrizes para
conformacdo mecénica, extrusoras, cutelaria. Sdo fornecidos para a demanda em forma de
lingotes e tarugos na qual precisam ser usinados para dar forma no produto final. Os cavacos
gerados no processo de usinagem muitas vezes sdo refundidos e/ou talvez até descartados o que
prejudica o meio ambiente, além da perda do valor agregado do material. Com o intuito de
reutilizar os residuos metalicos, a rota de Metalurgia do P6 (MP) tem mostrado ser uma
alternativa eficiente por ter elevado aproveitamento da matéria-prima, baixo consumo
energético, producédo de pecas / componentes de homogeneidade estrutural e mecanica e bom
acabamento superficial. Deste modo, este trabalho teve como objetivo a producdo de pos
metalicos pelo processo de moagem de alta energia (MAE) a partir da reutilizacdo dos cavacos
do ago Vanadis®8 com e sem adicdo de carbetos. Como efeito comparativo na eficiéncia da
MAE, determinou-se trés séries: com adicdo de carbetos de vanadio (V8VC), mistura de
carbetos de vanadio, cromo e molibdénio - V8(VMoCr)C e sem adi¢do de carbetos (V8SC). As
analises de morfologia e granulometria dos po6s em diferentes tempos de moagem foram
realizadas por microscopia eletronica de varredura e anélise de tamanho de particulas por
difracdo a laser. A caracterizacdo estrutural e mecanica das amostras sinterizadas, temperadas
e revenidas foram realizadas por microscopia eletrdnica de varredura, microscopia Optica,
difratograma de raios X, densidade aparente via Arquimedes e por MO, microdureza Vickers e
ensaio de compressdo. Os resultados revelam que todas condigdes estabelecidas na MAE foram
eficientes com destaque da série V8(VMoCr)C, com tamanho médio de particula de 11,48 pm.
Os parametros de sinterizacdo se mostraram eficientes, apresentando densificacdo média de
86,31% em relacdo ao material CR, com destaque para a série V8SC (87,46%), evidenciado
pela menor porosidade aparente. Os tratamentos térmicos de témpera e revenimento
promoveram um aumento da dureza e resisténcia a compressdo dos novos materiais
desenvolvidos, principalmente apds o revenimento, onde a dureza foi préxima do material CR,
também tratado. Em relacdo aos resultados de resisténcia maxima a compressdao e médulo de
elasticidade, as trés séries apresentaram valores aproximadamente iguais, considerando o
desvio padréo, com destaque para as amostras com adi¢do de V8VC que apresentou resisténcia
méaxima a compressdo de 1710,29 MPa e das amostras V8(VMoCr)C que apresentaram um
modulo de elasticidade de 17945,28 MPa. As transformagfes microestruturais das amostras
desenvolvidas neste trabalho foram semelhantes aquelas do aco Vanadis®8 como recebido.
Logo, o processo de MP com a utilizagdo da téecnica de MAE se mostrou ser uma rota alternativa
eficiente na reutilizagio dos cavacos do ago ferramenta Vanadis®8.

Palavras-chave: Vanadis®8; Reciclagem de Cavacos; Adicdo de Carbetos; Metalurgia do Po;
Moagem de Alta Energia; Sinterizacgao; Tratamentos Térmicos



ABSTRACT

GONCALVES, P. H. (2021), Study of the Reuse of Vanadis®8 Superclean Steel through the
Powder Metallurgy Route using the High Energy Milling technique (Mechanical Milling).
Itajuba, 174 p. Master’s dissertation (Materials Engineering) — Institute of Physis and
Chemistry, Federal University of Itajuba.

Uddeholm Vanadis®8 Superclean steel corresponds to the grade of cold work tool steels
containing high contents of carbon, vanadium, chromium and molybdenum, high wear
resistance, high mechanical strength and hardness, dimensional stability and good toughness,
being used in various applications as in the manufacture of dies for mechanical forming,
extruders, cutlery. They are supplied to demand in the form of ingots and billets which need to
be machined to form the final product. The chips generated in the machining process are often
remelted and/or maybe even discarded, which harms the environment, in addition to the loss of
the material's added value. In order to reuse metallic waste, the Powder Metallurgy (PM) route
has proven to be an efficient alternative for having high use of raw material, low energy
consumption, production of parts / components with structural and mechanical homogeneity
and good superficial finish. Thus, this work had as objective the production of metallic powders
by the process of high energy ball milling (HEBM) from the reuse of Vanadis®8 steel chips
with and without addition of carbides. As a comparative effect on the efficiency of the HEM,
three series were determined: with addition of vanadium carbides (V8VC), a mixture of
vanadium, chromium and molybdenum carbides - V8(VMoCr)C and without addition of
carbides (V8SC). The morphology and granulometry analyzes of the powders at different
milling times were performed by scanning electron microscopy and particle size analysis by
laser diffraction. The structural and mechanical characterization of the sintered, quenched and
tempered were performed by scanning electron microscopy, optical microscopy, X-ray
diffraction, bulk density via Archimedes and by MO, Vickers microhardness and compression
testing. The results reveal that all the usual conditions in the HEBM were efficient, with an
emphasis on the V8(VMoCr)C series, with an average particle size of 11.48 um. The sintering
parameters improve, increasing the average density by 86.31% in relation to the CR material,
with an emphasis on a V8SC series (87.46%), evidenced by the lower apparent porosity. The
quenching and tempering heat treatments promoted an increase in the microhardness and
compressive strength of the new materials developed, mainly after the tempering, where the
microhardness was close to the CR material, also treated. Regarding the results of maximum
compressive strength and modulus of elasticity, as three series presented approximately equal
values, considering the standard deviation, with emphasis on the additions of V8VC, which
presented high compressive strength of 1710.29 MPa, and for the samples V8(VMoCr )C wich
presented an elastic modulus of 17945.28 MPa. The microstructural transformations for the
materials developed in this work were similar to Vanadis®8 steel as received. Therefore, the
PM process using the HEBM technique proves to be an efficient alternative route in the reuse
of Vanadis®8 tool steel chips.

Keywords: Vanadis®8 steel; Chip recycling; Addition of carbides; Powder Metallurgy; High
Energy Milling; Sintering; Heat treatments.
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1 INTRODUCAO

O crescente avanco da tecnologia nos Gltimos anos tem levado a indUstria a buscar novos
meios de otimizacdo de produto e processos, com o intuito de atender o mercado cada vez mais
exigente, visando produtos de alta qualidade, aumento de produtividade, reducdo de custos e
impactos ambientais.

O aumento da demanda de produtos metélicos nas indUstrias automotiva, aeroespacial,
de transporte e moldagem, tem levado ao desenvolvimento de materiais que possam suprir as
necessidades das industrias de conformacdo mecanica em geral. De todos os materiais
existentes, os acgos ferramenta sdo os mais utilizados na fabricagdo de ferramentas de corte,
matrizes, moldes, extrusoras, conformacao de chapas e entre outras aplica¢fes na industria de
conformacdo mecanica. A alta aplicacdo deste aco se deve ao seu baixo custo e suas excelentes
propriedades mecanicas (Tobola et al., 2017; Tanski et al., 2014)

Os acos ferramenta caracterizam-se pela alta presenca de carbono e elementos
formadores de carbetos, como Vanadio, Molibdénio, Cromo, Tungsténio e Manganés. Ap6s 0
processamento e tratamento térmico, os acos ferramenta sdo capazes de atender condicdes que
exijam resisténcia ao desgaste abrasivo e adesivo, resisténcia mecanica, altas pressdes de
contato, temperaturas elevadas e altas cargas de impacto. Sdo fabricados pelos processos de
fundicdo convencional e por metalurgia do pé. Este ultimo tem ganhado destaque nas Gltimas
décadas devido a uma série de fatores, tais como: econémico, operacional e microestrutural
(Silva & Mei, 2006; Lomne et. al., 2019).

A rota da MP é uma excelente alternativa na fabricacdo de acos altamente ligados,
devido a obtencdo de uma microestrutura homogénea e com carbetos refinados dispersos na
matriz. A rota convencional, mesmo sendo muito utilizada, o torna inviavel nestes casos,
principalmente nos acos com alto teor de VVanadio, pois ocorrem problemas de crescimento e a
ma distribuicdo de carbetos primarios do tipo MC (rico em Vanadio) na etapa de solidificacao,
tornando um material com microestrutura heterogénea. Como consequéncia, esses problemas
limitam a dureza do aco e o processo de tratamento térmico (Oliveira, 2018; Chang et. al., 2017;
Lima, 2008).

O aco Uddeholm Vanadis®8 SuperClean consiste em um ago ferramenta ligado ao
cromo, vanadio e molibdénio, com alto teor de carbono, fabricado pela rota da MP, ou seja, por
atomizacdo com nitrogénio, prensagem isostatica a quente e tratamentos termomecanicos na

qual sdo fundamentais para obter excelentes propriedades mecéanicas como alta resisténcia ao
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desgaste associados a boa tenacidade, alta resisténcia a compressdo, elevada dureza e
estabilidade durante os tratamentos térmicos.

Devido & complexidade de fabricacdo e composicdo quimica, 0 aco Vanadis®8 possui
um alto valor comercial (R$ 315,00 / Kg). S&o disponibilizados no estado recozido em forma
de barras e lingotes. Para dar forma ao produto final, sdo usinados para obter pegas com
geometrias complexas e tratados termicamente conforme a aplicacdo desejada.

Contudo, no processo de usinagem sdo gerados cavacos que sdo descartados
incorretamente, causando uma perda do valor agregado e, principalmente, um fator contribuinte
para os impactos ambientais (Uddeholm, 2016; Deforge, 2007).

Com a finalidade de reaproveitar esses cavacos, e até mesmo 0s componentes metalicos
que atingem o final da vida util, a técnica de Moagem de Alta Energia (MAE) é uma excelente
alternativa. A partir desta técnica, é possivel a formacdo de ligas e cominuicdo de materiais,
bem como o processamento de materiais ducteis, refratarios (tungsténio, molibdénio e niébio)
e de carbetos com dureza elevada de alto ponto de fusdo. Apds a obtencdo dos pds, em
determinado tempo e com alta velocidade de rotacdo, sdo compactados e aquecidos a uma
temperatura abaixo de fusdo (sinterizacdo) e posteriormente, sdo tratados termicamente
(Danninger et. al., 2013; Suryanarayna, 2001).

Neste contexto, os cavacos do aco Uddeholm Vanadis®8 SuperClean serdo reciclados a
partir da rota da metalurgia do p6, para o desenvolvimento de um novo material promissor,
composto por residuos metalicos e adicdo de carbetos de vanadio, molibdénio e cromo.

Portanto, este trabalho propde utilizar a técnica de MAE, seguida de compactacdo dos
pos obtidos, sinterizacdo e tratamentos térmicos de témpera e revenimento, para possibilitar o
reaproveitamento dos residuos metalicos, como cavacos e rebarbas do aco Vanadis®8 que, até
entdo, seriam descartados inadequadamente, causando impactos ambientais, perda do valor

agregado, além de consumir menos energia em relacdo ao processo de fundicao.
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1.1 JUSTIFICATIVAS

No processo de usinagem de metais, uma grande quantidade de residuos em forma de
sucatas e/ou cavacos sdo gerados. Considerando 0s aspectos econémicos e ambientais, a
reciclagem é uma alternativa para desenvolver produtos de alto valor agregado além de reduzir
0s impactos ambientais devido ao descarte inadequado. Além disso, com a reciclagem de metais
é possivel reduzir a extracdo de metais e consequentemente, reduz os custos de producdo e
ambiental. Considerando a reciclagem de 1 t de aco por exemplo, é possivel economizar 1,1 t
de minério de ferro, 630 Kg de carvdo e 55 Kg de calcério, tendo em mente que estes recursos
minerais ndo sd0 renovaveis, ou seja, estdo presentes em quantidades finitas na terra. A
economia energética anual gerada pela reciclagem, chega até a 75%. (Verma et al., 2018)

O destino principal de sucatas metalicas, principalmente de acos, é a refusdo, que
demanda elevadas temperaturas e consequentemente, tém-se elevado consumo energético.
Outros problemas causados pela refuséo € a geracdo de escorias e emissdo de poluentes, fatos
que contribuem para o aumento dos impactos ambientais.

A rota da metalurgia do pé tém sido uma alternativa eficiente na reciclagem de metais
nos ultimos anos, apresentando muitas vantagens em relacdo ao processo de refusdao. A
principal delas é o baixo consumo energético durante a producdo além de possibilitar a
fabricacdo de pecas de geometrias complexas, com grande repetibilidade, descartando o
processo de acabamento (usinagem), 0 que evita a geracdo de cavacos e reduz o0 consumo
energético. (Delforge et al., 2007)

Sendo assim, a justificativa desta pesquisa € a reutilizacdo de cavacos do a¢co Vanadis®8
com e sem adicdo de carbetos para obter um novo material com propriedades mecanicas
semelhantes ao material como recebido, além de ser uma maneira de minimizar os impactos
gerados pelo seu descarte, através de uma solucédo viavel economicamente e sustentavel ao meio
ambiente. A escolha pela moagem de alta energia se deve pela eficacia desta técnica na
obtencgéo de pds metalicos, com granulometria podendo ser submicrométricas e nanometricas
devido os impactos gerados entre os agentes moedores que sdo submetidos em elevada

velocidade de rotacdo. (Suryanarayana, 2001)
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2 OBJETIVOS

Esta pesquisa tem como objetivo a reutilizacdo de cavacos metalicos do aco ferramenta
Vanadis®8 pela rota da metalurgia do po, especificamente pela técnica da Moagem de Alta
Energia para a obtencdo de pds metélicos a partir de materiais oriundos do processo de

usinagem (cavacos) com e sem adicéo de carbetos.

Os objetivos especificos séo:

e Analisar a influéncia da adicdo dos carbetos de vanadio, cromo e molibdénio no
processo de moagem de alta energia com o intuito de obter particulas com granulometria
reduzida em menores tempos de processamento;

e Caracterizagdo estrutural e mecéanica das amostras apés a sinterizacdo, témpera e
revenido para comparar e analisar a eficiéncia do tratamento térmico e adicéo de carbetos nas
propriedades mecanicas (microdureza e resisténcia a compressao) das amostras;

e Possivel validacdo do material reciclado, obtendo resultados semelhantes ao material
como recebido, e/ou aplicacbes que demandam as propriedades mecanicas obtidos neste
trabalho.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Acos ferramenta

Acos ferramenta correspondem a uma classe de acgos de alto teor de carbono, capazes
de serem endurecidos e temperados que seguem em um sistema multicomponente Fe-C-X, onde
X pode ser representado por um grupo de elementos como Cromo, Tungsténio, Molibdénio,
Vanéadio e Cobalto. A formacao de carbetos ocorre a partir da combinagdo desses elementos
com o Carbono, sendo responsaveis pelo aumento das propriedades mecénicas. No entanto,
devido a alta presenca dos elementos de liga, o processo siderurgico é complexo e necessita de
um controle rigido de composi¢do quimica e da minimizacdo da formacgéo de impurezas (Zhou
et. al., 2017; Tanski et. al., 2014; Jurcy et al., 2019).

Representam uma classe de agos especiais, devido a suas excelentes propriedades
mecanicas associadas a um baixo custo. Consiste em uma liga metélica, com alta qualidade,
distinguindo-se dos acos comuns e baixa liga em relacdo as propriedades mecanicas,
composi¢do quimica, estabilidade dimensional e aplicagdes. S&o usados para a fabricagdo de
moldes, matrizes, ferramentas manuais, acessOrios mecanicos para corte, moldagem,
conformacao, estampagem, podendo ser empregados em operacdes sob temperaturas elevadas
e ambiente.

As aplicacOes sdo consequéncias de suas propriedades mecéanicas como: alta resisténcia
ao desgaste, boa tenacidade, alta resisténcia a compressao, alta resisténcia mecéanica a altas
temperaturas e dureza elevada. O aco ferramenta, talvez, seja a Unica classe de acos capazes de
processar outros tipos de acos e outros materiais como metais ndo ferrosos, plasticos e acos
com dureza inferior (Asm, 1998; Paz, 2016).

A figura 1 representa as trés principais caracteristicas de um aco ferramenta. A primeira
caracteristica mostra que o aco ferramenta pode apresentar variedade na composicao quimica,
podendo ser desde um simples aco carbono, até mesmo, ligas com alta concentracdo de
elementos de ligas. Uma caracteristica comum para essa variedade de composic¢éo quimica da-
se pela capacidade de ser tratado termicamente, ou seja, as propriedades dos acos ferramenta
pode ser melhoradas a partir do tratamento térmico de témpera (endurecimento), seguido de
revenimento, se necessario, pois esta diretamente relacionado a aplicagdo do mesmo (Mesquita,
2016).
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A segunda caracteristica refere-se ao processamento, os agos ferramenta diferem-se de
outros tipos de acos, devido a complexidade de sua obtengdo. Quando comparados com outras
classes, 0s acos ferramenta representam um grupo muito pequeno em relacao a producéo anual.
Isto € um dos fatores que diferem do processamento de outras classes, que sdo produzidas em
larga escala (Mesquita, 2016).

A Ultima caracteristica, diz respeito a aplicacdo desses acos. A gama de aplicacdes da-
se pela capacidade dos agos alcancarem propriedades adequadas para cada aplicacdo. Essa
classe de acgo é dividida em seis categorias: trabalho a frio, resisténcia a choques, trabalho a
quente, ferramentas de corte a alta velocidade, molde e para outras finalidades especiais
(Mesquita, 2016).

Figura 1 - llustracdo esquematica dos pilares que definem os acos ferramenta

ACOS FERRAMENTA
. Aplicacs
Endurecivel por Processamento de - pﬁicaqao em
A S . operagdes de corte ou
tratamento térmico fabricagfo especial

conformacéo

Fonte: Adaptado de Mesquita, 2016.

3.2 Classificacao dos acos ferramenta

Segundo a AISI (American Iron and Steel Institute), os acos ferramentas sdo
classificados de acordo com a composi¢do quimica, aplicagéo e tratamento térmico. O primeiro
esta relacionado aos a¢os que contém elementos de liga com alta proporg¢ao, como Tungsténio,
Cromo e Vanadio.

A segunda classificacdo relaciona-se a aplicagdo, e a terceira, esta relacionada ao
tratamento térmico que o aco ferramenta é submetido, em especifico 0 meio onde a témpera é
realizada. A tabela 1, exemplifica os principais tipos de agos ferramenta (Roberts, 1998; ASTM

A 681- 08).
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Tabela 1 - Classificagcdo AlSI dos acos ferramenta

Classe (Acos ferramenta) Caracteristicas Classificacdo AlSI

Acos para trabalho a quente Ligados ao W, Cr e Mo H

Alto teor de C, alta
temperabilidade e sdo A

endurecidos ao ar
Acos para trabalho a frio Alto teor de C e Cr. Alta D

resisténcia a abraséo

Baixa liga, endurecidos por 0

témpera em 6leo
Acos resistentes ao choque Composu;go gquimica S

variada
Baixa liga e composicdo de L
o C variavel
Acos para ferramentas especiais

Alto teor de C com

e o F
composicao de W variavel
Baixo teor de C. Possiveis se
Acos para moldes serem usinados e P
cementados

Acos baixa liga Endureciveis em agua wW
ACOS répidos Alto teor de W T
¢ P Alto teor de Mo M

Fonte: Adaptado de Roberts, 1998.

Os acos ferramenta, para trabalho a quente, sdo utilizados para a fabricacdo de
ferramentas, onde sdo submetidos a temperaturas na faixa de 200 — 800°C. Propriedades como
dureza, resisténcia ao desgaste e mecanica a altas temperaturas sao extremamente importantes
para este tipo de aco, que sdo alcangadas a partir do ajuste da composicao quimica e tratamento
térmico adequado (Demir et al., 2018). Estes acos sdo utilizados para a fabricacdo de moldes
para extrusdo de aluminio (Sommitsch, 2008) e de acos, moldes para fundi¢do para materiais
com baixo ponto de fuséo e plasticos, forjamento e laminacdo a frio. A microestrutura para este
tipo de acgo ferramenta consiste em martensita, obtida apos o tratamento térmico de témpera
com carbetos precipitados na matriz (Mertens et al., 2016).

A presenca de Cr, V e Mo formam carbetos estaveis e impedem o deslocamento de
discordancias, possibilitando o aumento da resisténcia mecéanica deste aco (Medvedeva et al.,
2009; Asm, 1998).
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Os acos rapidos tendem a ser a classe de agos ferramenta mais complexa, devido a
combinacdo de caracteristicas entre os agos ferramenta a quente e a frio. Esses a¢os apresentam
propriedades como elevada dureza e resisténcia ao desgaste, caracteristico de um aco para
trabalho a frio, e também a resisténcia ao calor e a ttmpera, semelhante aos acos para trabalho
a quente. Estes acos sdo aplicados, principalmente, para ferramentas de corte, que geram um
calor consideravel durante o processo de usinagem, ou seja, ferramentas de torno, brocas, fresas
e outras ferramentas de corte (Roberts, 1998)

Esse aquecimento gerado pelo atrito durante a usinagem gera um calor semelhante ao
tratamento térmico de revenimento (Zhou et al., 2017). As propriedades mecénicas deste aco
sdo alcancadas a partir da obtencdo de uma microestrutura martensitica de alta liga, com
carbetos primarios ndo dissolvidos e secundarios precipitados. Os principais carbetos
correspondem a uma combinacdo do carbono com W, Mo e V (Boccalini et al., 2001).

A presenca dos elementos quimicos em suas composi¢des e 0s tipos de tratamentos
térmico sdo fatores determinantes para o0 alcance da microestrutura desejada e
consequentemente, influenciam na formacdo de carbetos, temperabilidade e otimizacdo das

propriedades mecanicas (Asm, 1998).

3.2.1 Acos para trabalho a frio (Cold work tool steels — D)

Acos ferramenta para a trabalho a frio consistem em uma classe de a¢os onde o metal
conformado esta em temperaturas inferiores a 250 °C, em especifico, a temperatura ambiente.
Nesta faixa de temperatura, os acos ferramenta para trabalho a frio devem apresentar
propriedades, como: alta dureza, alta resisténcia ao desgaste, estabilidade dimensional nos
processos de témpera e revenido. Este tipo de aco é caracteristico na fabricacdo de ferramentas
para processos de conformagdo mecanica, como: moldagem por estampagem, corte e
cisalhamento, extruséo, laminadores de rosca. Estas ferramentas séo aplicadas, principalmente,
na conformacgdo a frio de agos com baixo teor de carbono, ferros fundidos e materiais néo
ferrosos (Soares Junior 2006; Berger; Scheerer; Ellermeier, 2010).

Na maioria dos casos, 0s acos ferramenta, para trabalho a frio, ndo sofrem
endurecimento secundario, devido a pequena presenca de elementos responsaveis pelo
endurecimento por precipitacdo como V e Mo. Dessa forma, em temperaturas superiores a
250 °C, a queda das propriedades mecanicas é notavel. A excegdo é feita nos casos dos acos de

alto carbono (Mesquita, 2016).

29



A microestrutura dos acos ferramenta para trabalho a frio, na maioria dos casos, €
composta por uma matriz de martensita revenida com carbetos complexos dispersos na matriz.
Como consequéncia, obtém-se um aco com excelente resisténcia ao desgaste, elevada dureza e
alta estabilidade dimensional (Fukaura et. al., 1998).

Os acos ferramenta citados até aqui, classificados pela AlSI, séo fabricados pelo método
de fabricagdo de metalurgia convencional. Com relagéo aos agos ferramenta para trabalho a
frio, existem outras classes que nao sdo citadas na tabela 1. Estes acos sdo fabricados pela rota
da metalurgia do p6. Como sao patenteados pelos respectivos fabricantes, ndo se incluem na
classificacdo AlSI. Estes acos caracterizam-se por apresentarem propriedades superiores, como
resisténcia ao desgaste, dureza, resisténcia mecénica. Este fato pode ser explicado pelo processo
da metalurgia convencional, em especifico na etapa de solidificacdo, onde ocorre uma
consideravel segregacdo dos elementos de liga e uma ma distribuicdo de carbetos, o que gera
anisotropia. Além disso, o tempo de resfriamento de grandes lingotes permite o crescimento
heterogéneo de carbetos dispersos na matriz (Paz, 2016; Sobotova et. al., 2016).

3.3 Efeitos dos elementos de liga

Os acos contém uma variedade de elementos de liga e impurezas que estdo associados
a formacdo da austenita, ferrita e carbetos. A combinacdo dos elementos de liga, somada ao
processo de tratamento térmico, produzem uma gama de microestruturas e propriedades
(Totten, 2006).

Em relacdo ao efeito dos elementos quimicos nos agos, podem ser divididos:

. Efeito dos elementos quimicos na matriz;

. Formacdo de carbetos;

De acordo com o efeito na matriz, os elementos quimicos sao divididos em alfagénicos
e gamagénicos. Os elementos alfagénicos sdo responsaveis por estimular a formacéo da ferrita,
ou seja, contraem a fase y e estabilizam a fase a. Os principais elementos alfagénicos séo: Si,
Cr, W, Mo, P, Al, Sn, Nb, B e S. Por outro lado, os elementos gamagénicos, estimulam a
formacéo e estabilizacdo da austenita (Ni, Co, Mn, Cu, C e N).

A combinacdo entre os elementos quimicos pode formar carbetos durante o
processamento do aco desde a fusdo até nos tratamentos térmicos. Os principais elementos
formadores de carbetos séo: Mn, Cr, Mo, W, V, Nb, Ti e Zr. (Totten, 2006).

Embora os agos apresentam uma variedade de elementos de liga, sdo citados abaixo 0s

elementos da composicdo quimica da familia do ago Vanadis.
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o Carbono: De todos os elementos de ligas presentes nos acos ferramenta, € o
mais importante. A faixa de composicdo é ampla e pequenas varia¢cdes podem causar mudancas
importantes nas propriedades mecanicas e na capacidade de corte. A medida que a concentragéo
¢ aumentada, o nimero de carbetos complexos estdveis e a dureza também aumentam,
melhorando a resisténcia ao desgaste. A liga estudada por Hwang et. al., 1998, continha uma
porcentagem de carbono na faixa de 1,5 — 2,0%p., e apds os TTs foi possivel determinar que a
porcentagem de carbono contido na matriz martensitica estava na faixa de 0,2 — 0,5%p. e 0
restante na forma de carbetos com os elementos V, Mo, Cre W.

. Silicio: O Si é um dos principais elementos desoxidantes utilizados na fabricacéo
dos acos. Até a concentracao de 0,30%p., o Silicio se dissolve completamente na ferrita. Nos
acos trataveis termicamente, aumenta a capacidade de temperabilidade, resisténcia ao desgaste,
limite de elasticidade e tensdo de escoamento e resisténcia ao calor.

o Manganés: O Mn esté presente praticamente em todos 0s acos em quantidades
iguais ou superiores a (0,3%p.). Na maioria dos casos, atua como um desoxidante e
dessulfurizador. Tem um efeito favordvel ao forjamento, usinagem e temperabilidade. No
entanto, € um fraco formador de carbetos. A adicdo em grande quantidade (superior a 2,0%p.)
pode acarretar em problemas, como fragilizacdo ao revenido, devido a combinacdo com
elementos como P, S e Sh, que sdo segregados nos contornos de grdo apos a solidificagdo.
(Totten, 2006)

. Cromo: Esta sempre presente nos acos ferramenta. Geralmente, a composicéo
esta na faixa de 3 a 5%. O Cromo auxilia no aumento da dureza e tenacidade, além de aumentar
a resisténcia a corrosdo durante o tratamento térmico. O Cromo é formador de carbetos. A baixa
relacdo Cr/C é formada apenas a cementita, ligada (Fe, Cr)sC. Com o aumento da rela¢éo Cr/C,
pode aparecer os carbetos do tipo (Cr, Fe)7C ou (Cr, Fe)23Cs, 0u até mesmo os dois tipos (Bilek
etal., 2011).

o Molibdénio: Formador de carbeto do tipo M2C. Dissolve-se, ligeiramente, na
cementita, mas em altos teores, formam-se carbetos. O Molibdénio pode induzir o
endurecimento secundario durante o tratamento térmico de revenimento e proporciona uma
melhoria na resisténcia a fluéncia de acos de baixas ligas em temperaturas elevadas, além de
aumentar a temperabilidade (Totten, 2006).

. Vanadio: Forte formador de carbetos, capaz de refinar o tamanho de gréo,
proporcionando um aumento da resisténcia mecanica. Muito utilizado em agos ferramenta

devido ao aumento no endurecimento, formam carbetos de elevada dureza, que aumentam a
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dureza a quente e aumento da resisténcia ao desgaste. Os carbetos de Vanadio geralmente sdo
pequenos e tem alta estabilidade térmica. Em razdo destes motivos, agem como barreiras,
impedindo o crescimento de grdo durante a austenitizacdo (Totten, 2006; Bayer et. al., 1989;
Bilek et al., 2011).

3.4 Obtencao dos acos ferramenta

Os acos ferramentas apresentam uma variedade de composi¢do quimica e propriedades
mecanicas. Desse modo, existe uma gama de aplicagdes e processos de fabricacdo. No entanto,
a escolha ideal do processo depende, principalmente, do volume de producdo, custo, limitagdes
de processo e qualidade aprimorada. A seguir, serdo apresentados 0s processos mais comuns,
como o processo de fusdo convencional e metalurgia do p6. Esse ultimo tem ganhado destaque

desde o inicio na década de 1970.

3.4.1 Rota convencional — Fusdo primaria

Rotas convencionais de metalurgia continuam sendo a principal maneira da obtengéo
dos acos ferramentas. Primeiramente, o aco ¢é fundido através do forno elétrico a arco (EAF —
Electric Arc Furnace), onde é possivel fundir todo tipo de material ferroso a partir de sucatas,
ferro de fundicdo direta, ferro briquetado a quente e ferro-gusa. O uso de sucatas corresponde
cerca de 75% da carga total do forno e, geralmente, esta disponivel na forma de tarugos, barras
e cavacos de tornearia (Costa e Silva; Mei; 2006).

Apds a fusdo no EAF, o metal fundido é transferido para uma panela (e/ou conversor),
onde ocorre o refino secundério. A principal caracteristica do refino secundario é o ajuste da
composi¢do quimica do aco, ou seja, adi¢cdes de ligas como Cromo, Tungsténio, Molibdénio,
Vanadio, Silicio e Manganés sdo feitas no AOD na forma de ferro-ligas (Roberts, 1998).

Ap0s o ajuste da composicdo quimica no refino secundario, o aco fundido é direcionado
para o lingotamento (continuo ou convencional), para a obtencao de lingotes, perfis e tarugos,
onde serdo submetidos em processos posteriores de conformagdo mecanica de laminagdo para
pequenos lingotes (abaixo de 5 toneladas) e forjamento para grandes lingotes
(aproximadamente 100 toneladas) (Roberts, 1998; Costa e Silva, Mei, 2006).

Na etapa de solidificacdo pelo processo de lingotamento continuo ou convencional, a
velocidade de solidificacdo deve ser extremamente controlada de acordo com os elementos de

liga presentes. No entanto, pelo fato dos agos ferramenta conterem alto teor de carbono e de
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elementos de liga, o processo de fundi¢cdo convencional e continuo tem sido substituido por
processos alternativos, a fim de evitar a formacgéo de defeitos como segregacéo, cavidade de
contracdo, fissuras superficiais e entre outros defeitos originados como consequéncia da
diferenca de solubilidade entre os elementos de liga do aco que prejudicam tanto a qualidade
do produto final, como as propriedades mecénicas. Contudo, os agos com esses defeitos
apresentam uma microestrutura heterogénea, também conhecida como regido “bandeada”,
tendo composi¢do quimica e propriedades mecanicas anisotropicas, com regides apresentando
pouca existéncia de carbetos e outras com excesso, o que reflete em um aco ferramenta
extremamente fragil e com regides propicias a um desgaste precoce (Zhou et. al., 2011;
Boccalini; Goldenstein, 2001).

Nos ultimos anos, a necessidade de garantir um aco ferramenta com propriedades
mecanicas otimizadas, como resisténcia ao desgaste e tenacidade, novas tecnologias e
processos, tem sido desenvolvida. Apesar do processo de fundi¢do convencional apresentar
alguns riscos em relacéo a qualidade do aco fabricado, algumas classes do acgo ferramenta como
AISI A2, D2 e D6 tém sido desenvolvidas por este processo.

O grande desafio para especialistas na area de fundicdo é lidar com as taxas de
resfriamento dos lingotes, uma vez que, a baixa taxa de solidificacdo causa segregagdo dos
elementos de liga e carbetos primarios grosseiros interdendriticos, apds a solidificagdo. Tendo
a principal desvantagem € uma microestrutura ndo homogénea, devido a alta segregacdo de
elementos de liga (Asm, 1998; Mahesh et al., 2012).

3.4.2 Processo de Metalurgia do PO

A metalurgia do pé € um processo metallrgico de fabricacdo de pecas metalicas, ndo
metalicas e ceramicas, que se distingue de outros processos convencionais pela auséncia e/ou
presenca parcial da fase liquida em uma das etapas durante o processamento. A fabricagdo de
acos ferramenta pela rota da metalurgia do p6 tornou-se uma excelente alternativa em aspectos
microestruturais e de acabamento (Ghadiri et. al., 1991; Banerjee, 2018).

O processo de fabricacdo por MP ¢ escolhido, muitas vezes, por ter o controle exato da
composigdo quimica do produto final, bom acabamento superficial e perdas minimas de
material. Muitas ligas produzidas por este processo tém o custo inferior comparado ao processo
convencional. Entre vantagens e desvantagens da MP, é possivel citar: (Delforge et al., 2007;
Grossi, 2016).
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Vantagens:

. Perda minima de matéria-prima;
o Controle rigoroso da composi¢do quimica;
o Boa tolerancia dimensional, eliminando etapas posteriores de usinagem;
o Homogeneidade estrutural e de propriedades mecanicas;
o Bom acabamento superficial;
o Processo de facil automacéo;
o Uso energético eficiente;
o Aproveitamento de 95% da matéria-prima;
Desvantagens:
o Alto investimento ferramental, sendo necessaria producdo em larga escala para ressarcir

0 investimento;

o Tamanho e formato limitado das pecas;

o Limitacdo no processo de soldagem, devido as propriedades fisicas e quimicas do
sinterizado por apresentarem porosidade.

O estudo da fabricacdo de acos ferramenta pela rota da metalurgia do pd, teve inicio na
década de 1960, quando os pesquisadores procuravam uma forma de eliminar ou minimizar a
ma distribuicdo dos carbetos, com o objetivo de melhorar as propriedades mecénicas do aco. A
maior parte dos trabalhos feitos naquela época foi a melhoria da préatica de solidificacdo dos
lingotes, obtidos pelo processo de fusdo convencional.

Somente no inicio da década de 70, iniciaram a fabricacdo do aco ferramenta em larga
escala pelo processo de metalurgia do pd. Pesquisadores notaram que a partir deste processo
era possivel obter um aco com microestrutura refinada, com uma distribuicdo muito fina e
homogénea de carbetos, além de impossibilitar a formacdo de segregacdo, devido a répida
solidificagdo dos pos na etapa de atomizagdo. A partir destas melhorias no processo, foi possivel
ampliar consideravelmente a resisténcia ao desgaste, tenacidade, ductilidade e a vida util em
fadiga (Roberts, 1998; Garcia et al., 2016).

A taxa de solidificacdo esta diretamente relacionada a microestrutura do material, tanto
no comportamento do crescimento de carbetos primarios quanto na segregacdo de elementos
de liga, devido ao gradiente de solidificagdo. Cardakli et. al., 2019, analisaram a influéncia da
taxa de resfriamento de um a¢o ferramenta. O ago fundido foi moldado em forma de “cunha”,
com o proposito de verificar o gradiente de resfriamento entre a regido de menor e maior
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volume. Os carbetos primarios nuclearam na regido mais fina da “cunha” e, apds o resfriamento,
apresentou-se de forma homogénea e finos dispersos na matriz, enquanto na regido oposta, onde
a taxa de resfriamento € muito inferior, apresentaram com dimensdes muito superiores.

Outra vantagem do processo de MP é a obtencdo de pecas com formatos complexos,
com alta repetibilidade e baixo custo comparado ao processo convencional. Oliveira et al.,
2019, estudaram a possibilidade de substituir a fabricacdo de engrenagens pelo processo de
sinterizacdo, ao invés da fundicdo convencional. Os resultados mostraram que 0 processo por
MP ¢ capaz de se obter um numero de pecas 10 vezes maior em poucos dias e com um custo
mais baixo. Esse fato é explicado pela inexisténcia da etapa de usinagem, visto que esse € um
processo de alto custo e ndo é possivel obter um alto volume de pecas simultaneamente.

Atualmente, o processo de metalurgia do p6 se divide em diversas técnicas de
processamento para a obtencdo de p6s metalicos. No caso do aco Vanadis®8, o processamento
de obtencdo é através da atomizacdo a gas (nitrogénio). No entanto, a MP inclui-se também o
método de moagem de sucatas metalicas, onde serdo moidos e posteriormente compactados e
sinterizados. Esta técnica permite a reutilizacdo de sucatas metalicas, uma forma de substituir
a etapa de fundicdo dos residuos metalicos (Uddeholm, 2016; Delforge et al., 2007).

Para a obtencdo de ligas metélicas, pelo processo de metalurgia do pd, é necessério ter
0 conhecimento do pd elementar, que sera utilizado como matéria-prima. O tipo de processo de
obtencdo dos pds elementares, distribuicdo granulométrica, pureza, microestrutura, tamanho de
particulas, sdo caracteristicas importantes para determinar as propriedades finais de uma liga.
(Banerjee, 2018)

Os po6s elementares podem ser obtidos através de diversas técnicas, como: atomizacao,
moagem de alta energia, processos quimicos (Reducdo, carbonila, HDH, eletroquimico) e
pulverizacdo. Cada uma dessas técnicas atribui morfologia e tamanho de particulas diferentes.
A figura 2, mostra a morfologia caracteristica obtidas em cada tipo de processo (Thummler,
Oberacker, 1993).
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Figura 2 - Morfologia das particulas de pos
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Fonte: Apud de Kuffner, 2015.

A morfologia de cada particula, como mostrado na tabela 2, esta relacionada a cada um

dos processos.

Tabela 2 - Morfologia dos pds elementares associados a cada tipo de processamento

Morfologia dos pds elementares Processo de obtencéo
Acicular Decomposicdo quimica
Angular Desintegracdo mecanica
Arredondado Atomizacao e decomposi¢do quimica

Dendritico Eletrélise

Escamoso Moagem e/ou pulverizacao
Esférico Carbonila

Irregular | Atomizacao e decomposi¢do quimica

Irregular 11 Moagem e/ou pulverizagao

Poroso Reducéo de 6xidos

Fonte: Adaptado de Thummler, Oberacker, 1993.

O processo utilizado pela rota da metalurgia do p6, na maioria dos casos e na fabricagao
dos acos da familia Vanadis, é feita por atomizacdo com nitrogénio, em outras palavras, 0

principio bésico deste processo consiste na transformagdo de um metal fundido em p6. O

resumo do processo é demonstrado na figura 3.
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Figura 3 - Etapas do processo de fabricacéo de acos ferramenta pela rota da metalurgia do pé
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Fonte: Adaptado de Bohler, 2016.

Inicialmente, a matéria prima para o processo esta disponivel em forma de barras,
lingotes e perfis. Apds a fundicdo, ocorre o do processo de atomizacdo, que consiste no
fornecimento de energia contra o metal fundido, que possibilita separar o aco liquido em forma
de goticulas e depois solidificar em forma de particulas. Dependendo do metal a ser aplicado,
0 processo de atomizacdo € dividido entre atomizacao a gas (GAP — gas of atomization process)
e atomizacdo a agua (WAP — water of atomization process).

A atomizacdo a gas procede-se do vazamento do metal liquido por um orificio de
dimensdes controladas que entra em contado por um jato de alta pressdo de gas inerte (Argbnio),
Nitrogénio ou ar por bocais existentes ao redor do bocal. A escolha entre o fluido é baseada no
tipo de metal a ser aplicado, pois aqueles que sdo facilmente de ser oxidados sdo geralmente
utilizados gas inerte. O tamanho final da particula depende de varios parametros como: taxa de
vazdo do metal, pressédo e tipo de gas, dimensdo do orificio e dos bicos de alta pressdo e
temperatura do metal fundido (Mesquita, 2016; Mullis et. al., 2011)

Atomizacdo a 4gua, € muito semelhante ao processo de atomizagéo a gas. Jatos de agua
de alta pressdo sdo injetados contra o metal fundido. Existem duas principais diferencas com a
atomizacdo a gas. A primeira é a geometria da particula. Com a agua, o calor do metal fundido
é extraido com uma taxa maior, permitindo que o metal se solidifique mais rapidamente. Isto
resulta em particulas irregulares com superficie rugosa. Outra diferenca é a oxidacgao sofrida do

metal em contato com a agua (German, 1998).
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Posteriormente ao processo de atomizacao, o po resultante é coletado e encapsulado em
moldes metalicos antes da consolidacdo pela prensagem isostatica a quente (HIP — hot isostatic
prensing). No processo de encapsulamento, 0 molde deve ser selado para evitar qualquer
contaminacdo de agentes externos no po. Alguns fabricantes como a Bohler-Uddeholm, o
encapsulamento ocorre imediatamente apds a atomizacdo, garantindo que ndo ocorra nenhum
tipo de contaminacdo. A estabilizacdo do compactado na prensa isostatica a quente geralmente
¢ feito a uma pressdao de 100 MPa e uma temperatura media de 1150 °C. O tempo de
processamento é variavel de acordo com o material e do tamanho da cépsula. Apds o
processamento de HIP, o material é encaminhado para os processos de conformacao mecéanica,
como laminacéo e forjamento, a fim de se obter lingotes e tarugos (Tornberg; Folzer, 2002;
Asm, 1983).

3.5 Acos fabricados pela rota da metalurgia do po

A maioria dos acos fabricados pela MP € patenteada de acordo com o processo de
fabricacdo e especificacdo da composi¢do quimica de cada fabricante. Mesmo ndo estando
inclusos na classificacdo AISI, os acos ferramenta fabricados pela rota da MP podem ser
classificados de acordo com aplicagdes semelhantes como: acos ferramenta para trabalho a
quente e a frio, acos rapidos, acos para moldes e entre outros citados na tabela 3.

Tabela 3 - Exemplos de agos ferramenta sinterizados

S P
Eabricante Aco (no_me Composigdo quimica (%opeso)
comercial) C Si Mn Cr Mo \Y
Vanadis 8 2,30 0,40 0,40 4,80 3,60 8,00
Vanadis 4 1,40 0,40 0,40 4,70 3,50 3,70
Uddeholm )
Vanadis 6 2,10 1,00 0,40 6,80 1,50 5,40
Vanadis 10 2,90 0,50 0,50 8,00 1,50 9,80
Bohl K390 2,47 0,55 0,40 4,20 3,80 9,00
ohler
K497 1,85 0,85 0,50 5,30 1,30 9,00
Crucible CPM 10V 2,45 - - 525 130 9,75

Fonte: Uddeholm, bohler-edelstahl, crucible, 2016.

Estes acos contém altos teores de Carbono e elementos formadores de carbetos. no
resfriamento lento do lingote, proveniente do lingotamento estatico, permite a formacdo de
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estruturas de carbeto eutético grosso, dificeis de serem quebradas durante o trabalho a quente.
Talvez sejam necessarias taxas de reducfes maiores para desenvolver uma estrutura fina e
uniforme de metal duro. Esse crescimento ndo uniforme dos carbetos pode acarretar problemas
como: crescimento ndo uniforme e excessivo de gréos, resposta ndo homogeénea ao tratamento
térmico (dureza) e baixa tenacidade. A possibilidade da MP de superar estes problemas esta na
capacidade do processo de obter uma distribuicéo fina e uniforme de carbetos como resultado
da réapida solidificacdo dos pos durante a atomizacao (Bueno; Schaeffer, 2010). Apresenta-se
na figura 4 a comparacdo de uma microestrutura de um aco ferramenta temperado obtido pelo
processo convencional e pela MP. E possivel observar que os carbetos na metalurgia
convencional sdo grandes, enquanto na MP, o carbeto é refinado (Mesquita et al., 2005).

Figura 4 - Micrografias do aco ferramenta T15 (estado temperado). a) metalurgia
convencional; b) Metalurgia do pé

 Od
:
o
D

-~ % o - ]
-
-
-V
; =2
- ‘- 5 4
-~ 3 )
°* .
.' . TN IOE-
(®)

Fonte: Adaptado de Bueno; Schaeffer, 2010.

3.5.1 Acos Vanadis

O Vanadis®8 consiste em um aco ferramenta para trabalho a frio, fabricado pela rota da
metalurgia do pd, devido a alta concentracdo de carbono e elementos formadores de carbetos
como: vanadio, cromo e molibdénio.

Este aco oferece uma excelente resisténcia mecanica e ao desgaste abrasivo e adesivo,
garantindo uma vida 0til prolongada, alta resisténcia a compressao, boa ductilidade e dureza
elevada para fabricacdo de materiais com alto desempenho. Uma caracteristica importante é a

Otima combinacdo entre resisténcia ao desgaste e tenacidade, pois estas propriedades
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geralmente sdo relacionadas de maneiras opostas, alta resisténcia ao desgaste com baixa
tenacidade e vice-versa (Yan et al., 2008).

Durante o processo de fabricacdo, o Vanadis®8 apresenta caracteristicas importantes,
sdo semelhantes ao aco ferramenta AISI D2, como usinabilidade, estabilidade dimensional
durante o tratamento térmico e superficial. Essas caracteristicas sdo fundamentais para
fabricacdo de componentes de operacdes de corte e cisalhamento de blankings, moldes, forjas
a frio, matrizes para compactacao de pos, facas para slliters, extrusoras, entre outras diversas
aplicacdes (Uddeholm, 2016).

Os principais mecanismos de endurecimento primarios sdo por solucdo sélida e por
precipitacdo dos carbetos de vanadio e cromo (Chang et. al., 2017). O aco Vanadis®8 na
condicdo como temperado e revenido, apresenta uma microestrutura (figura 5), composta por
uma matriz de martensita revenida e com distribuicdo homogénea de carbetos finos do tipo MC
(Tobolaetal., 2017) e sua massa especifica é de 7,46 g/cm3, dureza de 62 HRC, que corresponde
aproximadamente 746 HV e médulo de elasticidade de 230000 N/mm? (Uddeholm, 2016).

Figura 5 - Micrografia do aco Vanadis®8 apos tratamento térmico (témpera seguida de triplo
revenido). Imagem obtida do MEV. Matriz composta de (Fe-o) com carbetos do tipo MC
distribuidos na matriz

\

v

Carbetos

(ll

10 pm

Fonte: Adaptado de Tobola et al., (2017).

Como o aco Vanadis®8 foi um dos Gltimos a ser desenvolvido pela Uddeholm, existem
poucos estudos associados ao tratamento térmico e formacdo de um compoésito metélico com
adicdo de carbetos. No entanto, para os a¢os desenvolvidos anteriormente, Vanadis 4, 6 e 10,
existe uma quantidade significativa de estudos relacionados a esse tema (Yan et al., 2008;
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Sobotova et al., 2015; Chang et al., 2017; Huang et al., 2018) como refor¢o de matriz metélica
com o objetivo de otimizar as propriedades mecéanicas.

Os compdsitos de matriz metélica tém sido estudados e aplicados em inddstrias de
infraestrutura e tecnologia aeroespacial. Estudos revelam que os carbetos do tipo MC (TaC,
VC, NbC e TiC) e de outros tipos de carbetos como Cr7Cs e MoC, adicionados em uma matriz
ferrosa, tém a capacidade de melhorar eficientemente as propriedades mecénicas do aco (Wang
et. al., 2010).

A distribuicdo e o tamanho dos carbetos eutéticos tém papel fundamental nas
propriedades mecénicas e na vida atil da ferramenta. Os carbetos do tipo MC, durante o
tratamento térmico permanecem estaveis e ndo se dissolvem na matriz austenitica, isso faz com
que se tornem fortes inibidores do crescimento de grdos austeniticos, portanto, influenciam
beneficamente na resisténcia ao desgaste (Sobotova et al., 2013).

Segundo a Uddeholm, 2016, o aco Vanadis®8 estabelece um novo padrdo de acos
fabricados pelo processo de metalurgia do po, pois a partir dos avan¢os tecnoldgicos, torna-se
superior em relacao as propriedades mecanicas comparado as demais dessa classe.

Devido a elevada resisténcia ao desgaste e ao lascamento associado com as propriedades
relativas a usinagem, este aco tem um aumento da vida til de aplicacdo e, consequentemente,
0s gastos relativos por peca produzida séo reduzidos.

Na figura 6, apresenta uma comparacao do somatorio das propriedades mecanicas como
resisténcia ao desgaste abrasivo e adesivo, ductilidade, dureza e resisténcia a rachaduras entre
acos pertencentes a familia Vanadis (fabricados pelo processo da MP), com um aco referéncia
D2, fabricado pelo método convencional, todos aplicados para trabalho a frio.

Figura 6 - Comparacéo entre as propriedades mecanicas dos acos da familia
Vanadis e AlISI D2

[l Dureza/resisténcia a rachaduras macroscopicas
I Cuciilidade/resisténcia ao estilhagamento da borda
| Resisténcia ao desgaste adesivo

[l Resisténcia ao desgaste abrasivo

Referéneia D2 Vanadis 4 Vanadis 8 Vanadis 23 Vanadis 30 Vanadis 60 Vancron

Fonte: Autor.
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3.6 Carbetos e formacéao de fase dos acos ferramentas

As propriedades mecénicas dos acgos ferramenta, como elevada dureza, resisténcia
mecénica e ao desgaste, estdo totalmente relacionadas com as caracteristicas microestruturais,
ou seja, & matriz predominante e & presenca de carbetos. E de extrema importancia o
conhecimento do tipo, forma, tamanho e distribuicdo dos carbetos (Zhou et al., 2017).

Os carbetos podem ser distinguidos em trés tipos: (Schlatter, 2012).

o Primdrios: sdo aqueles que sdo precipitados na decomposicao eutética durante
a solidificacdo e ndo sdo dissolvidos nas etapas posteriores. Sdo identificados como PCs
(primary carbides) e s@o classificados como maiores que 5 um (Das et al., 2009). A fracdo
volumétrica e a sequéncia de precipitacdo estdo diretamente ligadas a composi¢do quimica base
e aos elementos de liga, bem como a taxa de resfriamento e adi¢do de elementos modificadores.

o Secundarios: séo precipitados durante o tratamento térmico como recozimento
e revenimento, ou austenitizacao para o endurecimento. Sdo identificados como SCs (secondary
carbides) e subdivididos como LSCs (large secondary carbides) classificados como maiores
que 1 e menores que 5 pum e os SSCs (small secondary carbides), menores ou igual a 1 pm
(Das et al., 2009).

. Terciarios: sdo 0s mais incomuns; precipitam durante o trabalho mecanico da
ferramenta, quando sdo submetidos em temperaturas superiores a 650 °C.

Os carbetos primarios, sdo formados durante a etapa de solidificacdo. Para entender o
mecanismo de formacdo, sera explicitado o aco ferramenta AISI M2, fabricado por fundicéo.
A tabela 4, representa os tipos de reacfes, assim como a temperatura de transformacao.

Tabela 4 - Sequéncia de transformacdes durante a solidificacdo do AISI M2

Transformacao Reacao Temperatura (°C)
Precipitacdo priméria de dendrita

de ferrita & L= ~ 1435

Inicio da reacéo peritética L+d—y ~ 1330

Decomposicdo eutética do liquido LoytC ~ 1240
remanescente

Transformacao eutetoide y—a+C ~ 800

Fonte: Schlatter, 2012.

O inicio da solidificacdo € evidenciado pela precipitacdo de ferrita 6 primaria a partir da

fase liquida (L), e passa a crescer em forma de dendritas. Como esta fase apresenta baixa
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solubilidade, os elementos de liga, principalmente o carbono, séo segregados, enriquecendo a
fase liquida. Essa segregacao se prossegue até o inicio da formac&o da austenita, decorrente da
reacao peritética (Schlatter, 2012).

A reacdo peritética é decorrente do aumento de teor de elementos de liga no liquido
proximo a interface o/L. Com a diminui¢do da temperatura, a austenita ¢ formada nesta
interface. A segregacdo de carbono é menor nesta etapa devido a maior solubilidade na .
Simultaneamente, as dendritas crescem lateralmente, aumentando ainda mais o teor de
elementos de liga no liquido remanescente (Rizzo, 1994).

A reacdo eutética é consequéncia do liquido restante localizados nas regides
interdendriticas. A medida que a temperatura diminui, ocorrem sucessivas reagdes eutéticas,
compostas pela austenita e carbetos primarios, também conhecidos como carbetos eutéticos
ledeburiticos. Em temperatura ambiente, esses eutéticos formam uma rede interdendritica
continua, com formacdo de possiveis carbetos do tipo MC, M2C e MsC nos contornos de grdo
da vy (Rizzo, 1994). No caso do Vanadis®8, o carbeto do tipo MC ¢é o predominante, cuja
morfologia varia com a concentracao de vanadio, enquanto em outros acos da familia Vanadis
pode ser encontrado também o MeC.

Esta sequéncia de solidificagdo ocorre tanto para agos ferramenta produzidos por
fundigéo convencional, quanto pelo processo de MP. No entanto, a taxa de resfriamento na MP
é extremamente elevada, atingindo cerca de 10° K/s, enquanto no lingotamento corresponde
aproximadamente 107 K/s, o que afeta o tamanho de espacamento interdendritico, sendo menor
no processo por MP (Wiebner et al., 2008).

Wiebner et al., 2008, avaliaram a transformacdo de fase de um aco rapido obtido por
atomizacdo. Foi encontrado uma estrutura dendritica, composta por austenita retida, martensita
e carbetos do tipo MC. Somente com o tratamento térmico, foi possivel observar a precipitacdo
de outros tipos de carbetos e 0 desaparecimento da austenita.

Jurcy et al.,1998, analisaram a evolucéo de fases durante o tratamento de recozimento.
A estrutura bruta de solidificacdo também era composta por precipitados primarios com
morfologia dendritica. Apds o tratamento de recozimento, observou-se apenas a precipitacdo
de carbetos do tipo MeC, MC e M23Cs em pequenas proporgoes.

A elevada dureza e o ponto de fusdo dos carbetos estdo associados a forte ligacao
interatdmica. A dureza da martensita, por exemplo, € inferior quando comparada aos dos
carbetos. A figura 7 mostra uma comparacdo dos valores médios de dureza Vickers da

martensita e dos principais carbetos. (Roberts, 1998).
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Figura 7 - Dureza de diferentes carbetos complexos comparada com a martensita em agos
ferramenta

Martensita

Fe.C

0 1 oloo 20|00 30|00
Microdureza Vickers (0,02)

Fonte: Adaptado de Roberts, 1998.

A definicdo dos principais tipos e estrutura cristalina de carbetos foi exemplificada por
Roberts, 1998:

o MaC: Carbeto do tipo cementita (FesC) com estrutura cristalina ortorrombica. O
metal M pode ser representado pelos elementos: Fe, Mn, Cr e com menos frequéncia W, Mo e
V;

. MyCa: Carbeto encontrado com mais frequéncia em agos ligados ao Cr. Possuem
estrutura cristalina do tipo hexagonal. Sdo extremamente duros, resistentes a abrasdo e
resistentes a dissolucdo em altas temperaturas, encontrados na maioria dos acos ferramenta;

. M23Cs: Estdo presentes em acos com alto teor de Cr e acos rapidos. Apresentam
estrutura cristalina do tipo cubica de face centrada. O Cr pode ser substituido por Fe para
formacé&o de carbetos com W e Mo;

o MeC: Carbetos ricos em W ou Mo. Podem conter quantidades moderadas de Cr,
V e Co em sua composicdo. A estrutura cristalina é do tipo cubica de face centrada. S&o
encontrados nos acgos rapidos e a caracteristica principal deste tipo de carbeto ¢ a alta resisténcia

a abrasdo;
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o M,C: Carbetos ricos em W e Mo, no qual o carbeto W-C é encontrado com mais
frequéncia. A estrutura cristalina é do tipo hexagonal. Normalmente, é formado durante o
endurecimento secundario, especificamente no revenimento;

o MC: Carbeto rico em V. A estrutura cristalina é do tipo cubica de face centrada
e sdo resistentes a dissolugdo. Pequena quantidade se dissolve durante a austenitiza¢do, o
carbeto precipita-se novamente no endurecimento secundario. Sdo extremamente resistentes ao
desgaste.

A tabela 5, mostra uma relacdo feita por Soares Junior 2006, expondo exemplos de
carbetos secundarios em funcdo da morfologia e temperatura de revenimento. Nos casos dos
acos ferramenta, em especifico os da familia Vanadis que contém elementos de liga em
percentual consideravel, os carbetos precipitam em temperaturas superiores a 500 °C, devido a
difusdo em médias distancias dos elementos de ligas substitucionais, com tendéncia de formar
carbetos complexos. Como consequéncia, 0s a¢os de alto C/Cr apresentam um pico de dureza,
fendmeno conhecido como endurecimento secundario. Em temperaturas inferiores a 500 °C, 0s

elementos de liga ndo apresentam mobilidade suficiente para precipitar carbetos.

Tabela 5 - Temperatura média de precipitacdo de carbetos em acos ferramenta

Carbeto Morfologia Temperatura média de formagéo (°C)
€ (Fe2,4C) Ripa 100
Cementita / M3C Ripa 250
VC/V4C Placa 530
Mo.C - 530
W-C Agulhas 600
Cr:Cs Esfera 500

Cr23Ce Placa -

MeC - 700

Fonte: Soares Junior, 2006.

A familia do aco Vanadis tem por caracteristica apresentar diferentes tipos de carbetos.
A classificagdo entre os acos da familia Vanadis € decorrente da composicdo quimica,
especialmente a concentracdo de V e do tipo de carbeto disperso na matriz. A tabela 6 mostra

a fracdo volumétrica e a dureza dos carbetos presentes nos acos da familia Vanadis.
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Tabela 6 - Fragdo volumétrica e dureza dos carbetos obtidos pelo software Thermo-Calc

Grau do ago MC (%) M-7C3 (%) Teor total de carbeto
2800 HV 1700 HV (%)
Vanadis 8 18 - 18
Vanadis 4 9 - 9
Vanadis 6 11 6 17
Vanadis 10 19 6 25

Fonte: Adaptado de Tidesten et. al., 2017.

O Vanadis 10 e 6 apresentam dois tipos de carbetos, MC e M7Cs, enquanto o Vanadis®4
e 8 apresenta apenas o MC. A figura 8 representa as micrografias dos acos Vanadis®8 (a) e
Vanadis®10 (b) (Tidesten, 2017).

Figura 8 - Micrografias obtidas pelo MEV das microestruturas apos TT de témpera e
revenido. Os carbetos mais escuros séo do tipo MC enquanto os mais claros do tipo M+Cs. a)
Vanadis®8; b) Vanadis®10.

» . - P = :
2o pwt o0 2

M-C3

det |HV det |HV 2015-09-24 WD
BSED10kV 120257 5.5mm Uddeholm AB BSED10kV 112040 5.5mm Uddeholm AB

Fonte: Adaptado de Tidesten, 2017.

3.7 Microestrutura e tratamento térmico

O tratamento térmico consiste em uma operacdo de aquecimento de um material a uma
determinada temperatura e mantida por um determinado tempo e, posteriormente, o calor é
extraido por tempos variaveis, com taxas de resfriamentos em meios diferentes (Oleo, 4gua ou
ar). Esse processo tem a finalidade de alterar as propriedades fisicas e mecanicas para atender

0s requisitos necessarios em determinadas aplicacdes.
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O tratamento térmico pode ser utilizado quando ha necessidade de melhorar a
ductilidade, alivio de tensdes internas, refino do tamanho de grdo e aumento da dureza,
resisténcia mecanica (Rajan; Sharma, 2011).

O aco Vanadis®8 por exemplo, é disponibilizado no estado recozido devido a dois
fatores: o primeiro esta relacionado a dureza de trabalho, o que favorece o processo de usinagem
e conformagdo mecanica quando necessario, uma vez que, no estado temperado e revenido, 0
aco apresenta elevada dureza, tornando impraticavel a realizacdo destes procedimentos. O
segundo motivo, o cliente define o tratamento térmico posterior de acordo com a aplicacao
desejada.

Em razdo da aplicabilidade deste aco, o cliente final tem a op¢do de selecionar os
parametros ideais (temperatura, tempo de austenitizagdo, meios de resfriamento e entre outros)
que sao fundamentais para obter propriedades mecéanicas conforme a necessidade.

Como os agos Vanadis sdo obtidos pelo processo de MP, os carbetos ja apresentam
refinados e dispersos homogeneamente na matriz. Dessa forma, os tratamentos de
esferoidizacdo e normalizacao geralmente ndo sdo aplicados nestes acos.

Os tratamentos térmicos mais comuns no aco Vanadis®8 so: recozimento, témpera e
revenimento. Todos os acos fabricados pelas Uddeholm, em forma de lingotes e tarugos, sao
submetidos aos processos de forjamento a quente e/ou laminacdo para eliminar o excesso de
porosidade e dar forma ao produto final (Yan et. al., 2008; Paz, 2016).

Em seguida, sdo encaminhados para o tratamento térmico de recozimento, que tem a
finalidade de homogeneizar e “amolecer” a microestrutura para os tratamentos subsequentes.
Enquanto o processo de normalizacdo é restrito para alguns tipos de acos ferramenta, o
recozimento é essencial, sendo praticado em quase todos os tipos de acos ferramenta,
independentemente do tipo de processamento.

A microestrutura resultante consiste em carbetos esféricos primarios distribuidos em
uma matriz ferritica. E uma microestrutura altamente trabalhavel, pois a baixa resisténcia da
ferrita somada a morfologia esférica dos carbetos, facilitam o processo de deformagéo e
cisalhamento, para a geracéo de cavacos quando séo usinados (Uddeholm, 2016; Kim et al.,
2015).
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3.7.1 Endurecimento dos agos ferramenta

O endurecimento dos agos ferramenta pode ocorrer em trés etapas: endurecimento
durante a austenitizacdo, resfriamento ou témpera e, revenimento. Em todas essas etapas, €
necessario um controle preciso da temperatura, patamar de aquecimento e taxa de resfriamento,
para minimizar distor¢des, tensdes residuais e trincas. O endurecimento é capaz de aumentar a

resisténcia por solucdo solida e endurecimento por precipitacdo. (Roberts, 1998)

3.7.1.1 Austenitizacido/ Témpera

E necessario um conhecimento da temperatura e do tempo de austenitizacdo, pois uma
temperatura excessiva ou um tempo prolongado de tratamento, pode resultar em um excesso de
distorcdes, empenamento do material, crescimento anormal de gréo, diminuicdo da resisténcia
mecanica e até a perda de ductilidade. Para evitar esses problemas, geralmente é feito diversas
etapas de pré-aquecimento com patamares estabelecidos (Asm, 2015).

Essa etapa de tratamento térmico permite a dissolucdo de elementos de liga e alguns
tipos de carbetos presentes na matriz, dependente da composicdo quimica, fracdo volumétrica
de carbetos e temperatura de austenitizagdo (Paz, 2016).

Apos a austenitizacdo, os acos sdo temperados. Os meios de témpera mais comuns Sao:
ar, 6leo, &gua, banho sal e pressdo de N> em forno a vacuo. A formacdo de martensita e a
temperabilidade dos acos estdo relacionados com a presenca de elementos de liga como
carbono, manganés, cromo e molibdénio. Estes elementos sdo responsaveis pelo deslocamento
da curva de transformacdo para a direita, facilitando os meios de resfriamento com menores
taxas para a formacdo da martensita (Totten, 2006).

A dureza do aco no estado recozido esta diretamente ligada aos carbetos, considerando
a sua qualidade e quantidade distribuida na matriz. Como neste caso, o estado ainda é recozido,
a composicdo da matriz ndo é tdo relevante devido ao fato de ser ferritica. Porém, quando os
acos sao direcionados aos tratamentos térmicos, a dureza da matriz é o fator mais relevante,
pois influencia diretamente na dureza final do aco.

Assim, é impossivel obter uma dureza elevada sem a presenca de carbetos na matriz.
Durante a austenitizacdo, alguns deles sdo dissolvidos na austenita, elevando o teor de carbono
e elementos de liga o que resulta no aumento de dureza apds a témpera (Jurci et al., 2013).
Outros carbetos que tem alta estabilidade térmica, ndo sdo dissolvidos, e neste caso tem uma

funcdo importantissima ao impedir o crescimento dos graos austeniticos, tornando 0s agos mais
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resistentes ao desgaste. A fracdo volumeétrica destes carbetos define a eficiéncia do controle de
tamanho de gréo austenitico (Bilek et al., 2011; Sobotova et al., 2015).

A tabela 7 mostra exemplos de trabalhos feitos com o ago da familia VVanadis. Nela estdo
apresentados os parametros como tempo e temperatura de austenitizacdo, presenca de carbetos
antes e depois do tratamento térmico de témpera e por ltimo a dureza. N&o foram consideradas

as informacdes apos o tratamento térmico de revenimento.

Tabela 7 - Resumo da presenca de carbetos nos agos da familia Vanadis antes e apds o
processo de TT de témpera

Temperatura de Meio de Carbetos Carbetos

Material Fonte Austenitizacdo / témpera antes TT ap6s TT Dureza (HV)
Tempo
o MC Dureza medida
Vanadis 4 Yanetal, 1029 C/30 Oleo MC e M;Cs (predominante)  somente apés
2007 minutos .
) e M7Cs revenimento
o Agua
Vanadis 4 Baykara et 1009 c/ (temperatura  M;Cs e MC MC 728,4
al., 2017 9 minutos )
ambiente)
R 1000 - 1100°C
1000, 1025, 1(?\;’06313(;205 (média de
. Bilek et 1050, 1075, - ! 803,2)*
Vanadis 6 Oleo M;Cs e MC
al., 2011 1100, 1150 e 1150 e 1200°C
1200 °C (MC) 1150°C - 703,9*
1200°C - 629,0*
Jurci et al 1000, 1025, 1050 Géas de N2 (5 1000°C - 846,7*
Vanadis 6 2013 " e1075°C (30 bar de M-;Csz e MC MC 1025°C - 864,0*
minutos) pressao) 1050°C - 850,0*
) 1075°C - 864,0*
o Agua
Vanadis 10 Baykaraet - B800°C/5 o atira MiCse MC MiCs e MC 315,0
al., 2017 minutos .
ambiente)
5min - 777,6*
Gas de N2 15 minutos -
, o (5 bar de 780,4*
Vanadis 30 Sobotova 1100 C (5,15e pressio) MC, MsC e MC & MeC
etal., 2015 30 minutos) - M-Cs .
seguido de 30 minutos -
tratamento 786,0*
sub-zero

Fonte: Autor.

Os carbetos presentes ap0s a témpera sdo aqueles que apresentam alta estabilidade
térmica. Em todos os casos, destaca-se o aparecimento do carbeto do tipo MC. Os carbetos do
tipo MsCs, em algumas pesquisas, ndo foram identificados ap06s a témpera, este
desaparecimento esté relacionado com a solubilizacdo na matriz austenitica.

Deve-se destacar os resultados obtidos por Baykara et al., 2017. Eles analisaram o

comportamento dos carbetos primarios nos acos Vanadis®4 e Vanadis®10 durante o tratamento
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térmico de témpera, relacionando a presencga destes carbetos apds a témpera com a dureza
encontrada. Observaram que o aco Vanadis®10 apresentou uma dureza extremamente baixa
comparada com o Vanadis®4. Concluindo que ndo houve o efeito de endurecimento. As
micrografias ndo revelaram estrutura martensitica e a dureza permaneceu inalterada, fatos que
comprovam que os carbetos M7Cz ndo foram dissolvidos.

Bilek et al., 2011, fizeram um estudo mais detalhado, no qual foram analisados em sete
temperaturas diferentes de austenitizacdo. Os carbetos primarios MC e M-Cs também foram
identificados no aco Vanadis®6 CR, no estado recozido. Antes do tratamento térmico de
témpera, a fragdo de carbetos M7Cs era superior ao de MC e com o0 aumento da temperatura de
austenitizacdo, a fracdo de carbetos M+Cz diminuiu significativamente, até a dissolucdo total,
em temperaturas superiores a 1100 °C. Os carbetos MC diminuiram parcialmente com o
acréscimo até 1150 °C, e de forma mais acentuada em 1200 °C.

Assim, de acordo com os estudos feitos pelos autores da tabela 7, conclui-se que a
temperatura de austenitizacdo estd diretamente ligada a estabilidade dos carbetos primérios e
secundarios. A microestrutura mais comum destes acos apds a témpera é composta por
martensita (o’), austenita retida (yr), carbetos primarios e carbetos secundarios (nos casos em
que ndo foram dissolvidos durante o trabalho a quente). Os carbetos mais comuns nestas
microestruturas sdo: primarios do tipo MC (ricos em Vanadio) e secundarios do tipo MCs(ricos
em cromo) (Bilek et al., 2011; Sobotova et al., 2015; Baykara et al., 2017).

A dissolucdo do C, Cr e parte do V permitem um aumento significativo de dureza devido
a saturacdo da austenita com estes elementos quimicos. No entanto, a resisténcia ao desgaste
pode ser melhorada a partir da desestabilizacdo da austenita, em uma temperatura na faixa de
1000 a 1100 °C. Como consequéncia dessa desestabilizacdo, os carbetos ricos em Cr (M+C3)
precipitam. Outra razdo da precipitacdo dos carbetos M-Cz esté ligada a reducdo do limite de
solubilidade da austenita (Gonzales-Pocifio et al., 2019).

A figura 9 mostra as micrografias do aco Vanadis®30 no estado recozido e temperado.

E possivel observar a presenca dos carbetos que permaneceram estaveis ap0s a austenitizacao.
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Figura 9 - Micrografia do aco Vanadis®30 obtidos via MEV. a) Estado recozido. b) estado
temperado. Carbetos: 1 e 4 (MeC); 2 (MC); 3 (M+C3)

Fonte: Adaptado de Sobotova et al., 2015

Observando a micrografia da figura 9, observa-se que os carbetos néo dissolvidos na
austenita atuaram como barreiras para evitar o crescimento de grao austenitico. As informac6es
cedidas na tabela 7, mostra que Sobotova et al., 2015 utilizaram trés tempos diferentes para a
austenitizacdo. A pequena variacdo nos resultados de dureza comprova a diferenca irrelevante

do tamanho de grdo apds os tempos distintos de tratamento térmico.

3.7.1.2 Revenimento

A martensita, formada ap6s o tratamento térmico de témpera, é extremamente dura e
fragil. Os materiais com altos teores de liga, especialmente o Carbono, estdo sujeitos a trincas
durante o processamento devido a alta tensdo interna tornando estes agos impraticiveis
decorrentes a queda de tenacidade (Silva; Mei, 2006).

Com a finalidade de reduzir os problemas causados pelo tensionamento interno, deve-
se logo ap6s o tratamento de témpera, realizar o revenimento. Esse tratamento consiste em
aquecer 0 aco a uma temperatura inferior de austenitizacdo com um patamar pré-definido, a fim
de equalizar a temperatura e as propriedades mecanicas desejaveis. Durante a transformacéo
martensitica, em especifico nos acos ferramenta, que sdo altamente ligados, a microestrutura
resultante ¢ composta por martensita (a’), austenita retida (yr) e carbetos nao dissolvidos na
austenitizacdo (Delo et. al., 2011).

Como a metaestabilidade da martensita esta relacionada ao aprisionamento de atomo

encontrado nos intersticios da austenita, o tratamento de revenimento fornece energia para
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difuséo e, como consequéncia, 0 carbono saira da supersaturacdo e formaré carbetos, portanto
qualquer aquecimento facilita seu equilibrio. Dependendo da temperatura e da quantidade de
etapas de revenimento, toda austenita retida pode se transformar em martensita revenida, além
da formacdo de carbetos daqueles elementos que estavam em solucdo sdélida, resultando no
endurecimento secundario. Este tratamento resulta em uma estrutura com maior tenacidade,
mais estavel e menos fragil (Silva; Mei, 2006; Jurcy et. al., 2013).

A presenca de carbetos do tipo MC, M7Cs, MsC, M23Cs, MeC e entre outros podem ser
caracterizados como carbetos primarios e/ou secundarios. A presenca de cada um deles esta
relacionada a composic¢ao quimica e parametros de tratamento térmico. Quando ha formacéo
de carbeto de ferro (FesC) no revenimento, leva a uma diminuigdo na resisténcia mecéanica
devido a precipitacdo destes carbetos que antes estavam em solucédo solida. Porém, quando o
aco contém elementos fortes formadores de carbeto (V, Cr, Mo), ocorre a precipitacdo de
carbetos finos e densos, 0 que causa a recuperacdo da resisténcia mecanica e o aumento de
dureza. A precipitagdo de carbetos secundarios durante o revenimento, 0os mais comuns séo do
tipo MC, M7Cs e M2C (Yan et al., 2007).

Um exemplo do fenbBmeno de endurecimento secundario foi observado por Gonzales-
Pocifio et al., 2019. A desestabilizacdo da austenita foi identificada ap6s um revenimento de
600 °C durante 4 horas. Observaram a transformacéo da austenita retida e a precipitacdo de
carbetos secundarios MCs, ricos em cromo. A figura 10, mostra o gréfico de revenimento

identificando o pico de endurecimento secundario em acos ferramenta para trabalho a frio.

Figura 10 - Curvas de revenimento dos acgos ferramenta
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3.8 Reciclagem de materiais

O aco corresponde a liga metélica mais produzida no mundo. Segundo a Word Steel
Association, em 2019 foram produzidos 1.869,9 milhdes de toneladas de a¢o, um aumento
correspondente a 3,4 % comparado com a producao anual de 2018. Esse valor corresponde a
todas as classes de acos existentes, incluindo os convencionais e aqueles de composi¢édo
quimica mais complexa, que contém uma quantidade consideravel de metais com alto valor
econdmico.

Durante o processo de fabricacdo como corte, conformacdo mecanica e usinagem, €
desperdicada uma grande quantidade de sucatas. Do ponto de vista econdmico, estratégico e
ambiental, as empresas do setor metal-mecénica buscam um processo inovador como uma
forma de reutilizar as sucatas de aco, com o intuito de desenvolver produtos com alto valor
agregado (Verma et. al., 2018).

Estudos da Bir (2020) comprovaram que é mais viavel economicamente reutilizar as
sucatas de aco ao inves de produzir um novo tipo de ago, no caso das usinas integradas.
Considerando 1 tonelada de aco produzido, é possivel economizar 1,1 tonelada de minério de
ferro, 630 quilos de carvdo mineral e 55 quilos de calcério.

Além da economia de matérias-primas ndo renovaveis, é possivel reduzir o consumo de
energia de fusdo até 75%. A reciclagem da sucata metalica permite a producdo de acos sem
nenhuma perda das propriedades fisicas (Bir, 2020).

De acordo com a Comissdo Mundial do Meio Ambiente e Desenvolvimento, existem
diversos fatores para analisar os impactos ambientais. Entre esses fatores, incluem-se a
eficiéncia ambiental da tecnologia, ou seja, esse indice afere os principais impactos causados
pela tecnologia. O grande desafio dos empresarios e ambientalistas € o aumento deste indice,
pois segundo a analise feita com outros indicadores, quanto maior a eficiéncia ambiental
tecnoldgica, menor o impacto ambiental.

Atualmente, os residuos metalicos, em especial as sucatas inerentes ao processo
metaldrgico, sdo descartadas em depdsitos e outra parte é refundida. Uma alternativa que tem
sido desenvolvida nos ultimos anos € o reaproveitamento dos residuos metalicos pela rota da
Metalurgia do Pé (Trudel, 1998).

Segundo Mascarenhas, 2004, a producédo e a reutilizagdo de materiais metalicos pela
rota da Metalurgia do P60 é uma alternativa com uma economia consideravel com relacdo a

matéria-prima, mao de obra, energia e minimizagdo de impactos ambientais. A reducdo de
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consumo de energia e de matéria-prima pode ser feita a partir de materiais reciclados, com
processos relativamente curtos. Uma das grandes vantagens do processo de Metalurgia do P6 é
a etapa de compactacédo, que permite a reducdo do consumo energético, mao de obra e material
associado a capacidade de producdo de alta repetibilidade, sendo possivel uma produgdo em
larga escala com tempos inferiores de processo. As tabelas 8 e 9 mostram algumas comparagoes
entre os processos de fabricacao.

Como pode ser observado na tabela 8, 0 processo de usinagem e outros processos de
acabamento leva a um numero significativo de desperdicios, sendo que alguns deles, dificeis
de serem manuseados, como no caso de cavacos metalicos oleados.

A tabela 9, mostra uma comparagdo entre 0s principais processos de fabricacéo,
relacionando rendimento de matéria-prima com a demanda de energia necessaria. Observa-se
gue com o processo de metalurgia do Po, é possivel obter um rendimento elevado de matéria-
prima associado a um baixo consumo energético. No caso do consumo de energia, 0 maior
gasto energético na metalurgia do po esta relacionado ao processo de sinterizagdo, onde ocorre

um aquecimento do compactado proximo a temperatura de fuséo.

Tabela 8 - Processo de Usinagem de Metais

Processo de usinagem e corte de metais Resultados
Energia Elétrica Processo, calor e ruido
Matéria-prima Pecas acabadas, cavacos
Oleo hidraulico e lubrificantes Desperdicio de éleos
Ar comprimido Névoa de ar e 6leo; ruido
Agua como lubrificante de resfriamento Agua residual

70% de 6leo residual e 30% retidos

Oleo como lubrificante de resfriamento R
em cavacos e materiais filtrantes

Fonte: Adaptado de Mascarenhas, 2004.
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Tabela 9 — Rendimento de matérias-primas e consumo energético dos processos de fabricacao

Rendimento de matéria- Demanda de energia

Processos orima (%) [MJ/Kg]
Usinagem 40-50 66-82
Forjamento a quente 75-80 46-49
Extruséo ~85 ~41
Fundicdo ~90 30-38
Metalurgia do P& 95 29

(Sinterizacdo)
Fonte: Adaptado de Mascarenhas, 2004.

Além do baixo consumo de energia, o processo de metalurgia do P6 oferece outras
vantagens com relacdo a fabricacdo de pecas com geometria complexas, descartando a
possibilidade do processo de usinagem e, evitando assim, a perda de material pela geracéo de
cavacos, assim como a redugdo do consumo de energia (Delforge et. al., 2007).

A metalurgia do P6, além de ser um processo econdmico com relacdo ao rendimento de
matéria-prima e demanda energética, é uma excelente alternativa para o reaproveitamento de
cavacos metalicos gerados pelo processo de usinagem. E possivel reutilizar cerca de 95% dos
cavacos. Muitos pesquisadores tém utilizado o método da Metalurgia do PO para o
reaproveitamento de cavacos. Outros tém utilizado compostos metalicos e cerdmicos, com a
finalidade de otimizar o processo de moagem, assim como as propriedades mecanicas finais.
Quando é feita a mistura, € conhecido como compésitos de matriz metalica (CMM), onde a
matriz é composta pelo material base (cavacos) e as particulas metélicas (carbetos) e ceramicas
como reforgo (Zawrah et. al., 2013; Ahamed et. al., 2010).

Até entdo, muitos estudos foram feitos com diversos tipos de materiais metalicos, como
a liga aerondutica e biomédica Ti6Al4V, acos, ligas de Aluminio, bronze e até mesmo a
formagcdo de ligas a partir de pos elementares. Soufiani et. al., 2010, reaproveitaram cavacos da
liga Ti6Al4V por meio do processo de moagem de alta energia nos moinhos Spex e Planetério.

Dias et. al., 2017 fizeram um estudo analogo, no entanto, foi adicionado carbetos de
Niobio (NbC) junto aos cavacos de bronze de Aluminio, com o intuito de verificar o
comportamento na reducao de particula. Apds comparagdes entre a moagem de cavacos sem e
com adicdo de NbC, foi possivel concluir que a particula cerdmica otimizou o processo de
moagem, gerando particulas de granulometria nanométrica em tempos reduzidos de moagem.
Kuffner et. al., 2017 utilizaram o mesmo processo, contudo, foram utilizados cavacos do ago

ferramenta 52100, com adi¢do de Alumina como particula ceramica (Al20z). Os resultados
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foram semelhantes ao de Dias et. al., 2017. Além de verificar o comportamento na reducao de
particulas, os pos foram compactados e sinterizados. A presenca de particulas ceramicas foi
capaz de reduzir a porosidade e, consequentemente, aumentou as propriedades mecanicas como
dureza e resisténcia a compressao.

Outros diversos pesquisadores fizeram trabalhos similares. Conclui-se que, com o
processo de Metalurgia do Pd, é concebivel a obtencdo de ligas com 6timas propriedades
mecanicas, sendo possivel pela reutilizacdo de cavacos metalicos que seriam refundidos ou
descartaveis e, até mesmo, para a formacdo de ligas a partir de pds elementares, técnica

conhecida como Mechanical Milling.

3.9 Moagem de alta energia

Na literatura, sdo encontrados dois termos distintos para definir o processamento de
particulas de p6 em um moinho de bolas de alta energia. O primeiro termo, conhecido como
Mechanical Alloying (MA), refere-se a mistura de pos elementares para formacéo de diferentes
ligas ou metais com o objetivo de se obter desta mistura uma liga homogénea, a partir da
transferéncia de material durante a moagem. Na maioria dos sistemas, a MA resulta na
formacdo sequencial de fases de solugdo solida (de equilibrio ou supersaturada), seguida por
fases intermetéalicas e compostos amorfizados. (Suryanarayana, 2001).

O segundo termo, conhecido como Mechanical Milling (MM), consiste na moagem de
p6s de composicdo uniforme (normalmente estequiométrica), como metais puros,
intermetalicos ou pos pré-ligados, onde a transferéncia de material ndo € necessaria para a
homogeneizacdo. No MM, ocorre apenas a reducdo do tamanho das particulas de pos através
do impacto entre as esferas e as particulas de p6 (Suryanarayana, 2001).

A moagem de alta energia consiste em uma técnica de processamento de p6s no estado
solido envolvendo repetidos ciclos de deformacdo, soldagem a frio, fragmentacdo e re-
soldagem a frio das particulas de p6s (Suryanarayana, 2001). Essa técnica é utilizada para a
formacéo de ligas a partir de pos elementares (MA), além de reduzir o tamanho de particulas

(e/ou grao) de materiais frageis, € possivel se obter uma microestrutura refinada.
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Figura 11 — Mecanismo de moagem do p6. Colisdo entre as esferas de moagem e corpos
moedores

Fonte: Adaptado do Upadhyaya, 1997.

Em contraste com a reciclagem convencional de refusdo de cavacos de metais, a técnica
de reciclagem no estado solido permite transformar os pos oriundos da técnica de moagem de
alta energia, em pecas compactadas de alta densidade. Essa técnica tem ganhado destaque nos
ultimos anos devido as inUmeras vantagens em relacdo ao processo de fundi¢dao convencional,
tais como: menor consumo energético, menor perda de material e consequentemente quase
nenhuma emissdo de gases toxicos e residuos sélidos (Wan et. al., 2017).

A técnica de MAE permite a combinacdo de trés tipos de mecanismos diferentes de

metais e ligas:
. Componentes dactil — ddctil;
. Componentes ductil — fragil;
J Componentes fragil — fragil;

3.9.1 Componentes Dactil — Dactil

Segundo Suryanarayana 2001, a combina¢do de componentes ducteis € a ideal para MA.
Para a obtencdo de uma liga, € necessario ter pelo menos 15% de um componente ductil. Isso
pode ser justificado devido aos mecanismos sucessivos de soldagem a frio, encruamento,
fraturas e ressoldagem. Uma vez que os componentes ndo forem ddcteis, essa sequéncia ndo €
possivel de ocorrer devido a auséncia da soldagem a frio. Benjamin (1976) descreveu o

processo envolvendo dois componentes ducteis. No inicio do processo de moagem, 0s pos
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ducteis sdo achatados por micro forjamento e apresentam uma morfologia do tipo plaquetas e
flakes.

No segundo estagio, as particulas achatadas sdo soldadas a frio e formam estruturas
lamelares dos metais constituintes. Nesse estagio € possivel observar um aumento consideravel
das particulas de pds. A terceira etapa caracteriza-se pela modificacdo na morfologia das
particulas, onde os pds apresentam uma estrutura equiaxial. Essa alteracdo na morfologia é
consequéncia do tempo de moagem, na qual as particulas sdo encruadas e endurecidas e
posteriormente sdo fragmentadas por fratura fragil.

Ap06s a fragmentacdo das particulas, ocorre a soldagem das particulas de p6s equiaxiais
de forma aleatéria. Destaca-se neste estagio, o inicio da formacdo da liga devido a combinacao
de menores distancias (espacamento interlamelar) e aumento da densidade de defeitos de rede
devido a deformacdo plastica. A dureza e o tamanho das particulas tendem a atingir um valor
de saturacdo neste estagio, denominado estado estaciondrio. Com o prosseguimento da
moagem, a liga é formada em nivel atdbmico, resultando em solucBes sdélidas, fases

intermetalicas e até mesmo fases amorfas (Suryanarayana, 2001; Koch, 1989).

3.9.2 Componentes ductil — fragil

Nas primeiras etapas da moagem, as particulas de p6 do metal ductil sdo “achatadas”, a
partir das colisdes das esferas e as particulas de p6, enquanto particulas de éxidos, que sdo
quebradicas, e sdo fragmentadas e trituradas, ficando dispersas sob a matriz do material ductil.
As particulas fragmentadas de 6xidos tendem a ficar aprisionadas nas particulas do componente
ductil, em especifico, de maneira estreita ao longo dos espacamentos interlamelares.
(Suryanayana, 2001)

Com o aumento do tempo de moagem, as particulas de pé do componente ductil séo
endurecidas a partir do fenébmeno de encruamento, oriundo da deformacéo pléastica e finalmente,
sdo refinadas. A composicdo individual das particulas presentes no recipiente de moagem tende
para a composicao geral da mistura do po inicial. Com a continuagdo do processo de moagem,
ocorre o refinamento das lamelas e, com isso, 0 espacamento interlamelar diminui. Se as
particulas dos Oxidos forem insolUveis, as particulas quebradicas estardo uniformemente
distribuidas na matriz ductil. Porém, se as particulas quebradigas de Oxidos forem solUveis,
ocorre a formacdo de liga entre o componente ductil e o fragil e, posteriormente, a
homogeneidade quimica é alcancado. (Suryanayana, 2001)
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3.9.3 Componentes fragil — fragil

Os componentes frageis sdo fragmentados de acordo com o aumento de tempo de
moagem, e 0 tamanho de particula € reduzido continuamente. Neste tipo de sistema, a moagem
é feita a partir de impactos entre particulas ceramicas e corpos moedores. A medida que a
moagem se prossegue, a reducdo do tamanho de particula alcanca o limite méximo de reducédo
(limite de trituracdo), pois as particulas mais finas apresentam um comportamento ductil
(Suryanayana, 2001; Koch, 1989).

Foi relatado que o sistema de componentes frageis Si-Ge e Mn-Bi, possibilita a
formacdo de uma liga. Bem como, a moagem de componentes intermetalicos é capaz de formar
uma liga de fase amorfa (Suryanayana, 2001; Koch, 1989).

Durante a moagem de componentes frageis, pesquisadores observaram que O
componente de maior dureza (mais quebradi¢o) fica fragmentado e, posteriormente, é
incorporado no componente de menor dureza (menos quebradi¢o). Os possiveis mecanismos
responsaveis pela transferéncia de material durante a MAE de componentes frageis sao:
deformacdo plastica, que é possivel a partir do aumento da temperatura do sistema;
microdeformacdo em volumes livres de defeitos; deformacdo da superficie; estado de tenséo
hidrostatico nos pds durante a moagem (Suryanayana, 2001).

3.9.4 Parametros de moagem

A MAE é um processo complexo, pois possui muitos parametros que precisam ter um
conhecimento para alcancar uma fase ou uma microestrutura desejada. Alguns parametros
importantes que sdo responsaveis pela caracteristica do p6 no final da moagem: (EI
Eskandarany, 2001).

e Tipos de moinho;

¢ Velocidade de moagem;

e Tempo de moagem;

¢ Relacdo de peso massa/esfera;
e Atmosfera de Moagem;

e Agente controlador de Processo;
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3.9.5 - Tipos de moinhos

A obtencéo de pos pode ser obtida a partir da utilizacdo de diversos tipos de moinhos.
Eles se diferem pela capacidade de matéria-prima de operacéo, velocidade, controle operacional
e controle de temperatura. Dependendo da quantidade de pd que seréd processado, é possivel
escolher um moinho ideal para cada aplicacdo. O Spex, por exemplo, é mais aplicado em
pesquisas, pois sua capacidade maxima do volume de pos é pequena. Porém, é o0 moinho que
consegue atingir uma maior velocidade de processamento. Os moinhos planetarios e o Attritor
s&o mais utilizados quando é necessario moer maiores quantidades de p6. Finalmente, 0 moinho
convencional é capaz de produzir toneladas de pd, é o mais usado no meio industrial
(Suryanarayana, 2001).

Nesta pesquisa foi utilizado um moinho planetario, onde a capacidade de maxima de
carga é de 5 vezes superior ao do Spex. E conhecido por este nome devido ao movimento de
translacéo e rotacdo dos recipientes de moagem. A forcao centrifuga produzida pela rotagéo dos
recipientes de moagem no proprio eixo e pela rotacdo do disco giratorio atua nos componentes
que estdo dentro dos jarros (material a ser processado e esferas) de formas alternadas em
diregBes iguais e opostas. As particulas sdo reduzidas de tamanho em razéo do atrito causados
entre os agentes de moagem (Suryanarayana, 2001; Zolriasatein et. at., 2018).

Figura 12 - Moinho planetario e demonstracdo do mecanismo do movimento dos corpos
moedores dentro do recipiente de moagem

Secio Horizontal

— > Sentido de translagdo do
disco de suporte do moinho

Forca centrifuga

—_— Sentido de rotagdo do
recipiente de moagem

® Esferas

Cavacos metalicos
» Carbetos

Fonte: Adaptado de Suryanarayana, 2001
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3.9.6 Velocidade de Moagem

A velocidade de moagem é um dos parametros mais importantes, pois quanto maior a
rotacdo dos moinhos maior sera a energia fornecida nas particulas de pos. No entanto, deve-se
ter o conhecimento das limitagbes das velocidades maximas a serem aplicadas. No moinho
convencional, uma velocidade superior a critica produz uma forca centrifuga maior que a
gravitacional, e neste caso, as esferas ficam presas nas paredes internas do recipiente de
moagem.

Outro ponto relevante € o aumento da temperatura interna dentro dos recipientes de
moagem, que em alguns casos, pode ser benéfico, dependendo do material que seré processado,
pois aceleram a formacdo de fases. Em outros, é prejudicial, uma vez que contribui para a
decomposicdo de solucdes sélidas supersaturadas e outras fases metaestaveis durante a
moagem, além da contaminacdo dos pos.

Soufiani et. al., 2009, estudaram a obtencdo de pds metalicos da liga Ti6AI4V a partir
da técnica de Mechanical Milling, onde avaliaram-se a obtencdo de pds utilizando o moinho
planetario e 0 moinho Spex. Para efeito comparativo, 0s autores mantiveram parametros como
relagdo massa/esfera iguais e mesmo tipo de esferas, enquanto os pardmetros como rotagéo e
didmetro das esferas foram variados.

Apbs as analises dos resultados, observaram que a granulometrias das particulas obtidas
no moinho Spex foram extremamente inferiores em um tempo de processamento de 10 horas,
enquanto no moinho planetario foi necessaria uma moagem com um tempo mais prolongado e
ndo obtendo particulas tdo pequenas quanto no Spex.

Conclui-se que a rotacdo é um parametro mais significativo que o tempo relacionado ao
tamanho de particula, pois, a rotacdo do moinho Spex foi superior. Quanto maior a rotacao,

mais energia e fornecida no sistema de colisdo entre os corpos moedores.

3.9.7 Tempo de Moagem

Depois da velocidade, o tempo de moagem € um dos parametros mais relevantes.
Geralmente o tempo total de moagem é determinado de modo ao alcance de um estado estavel
entre a fratura e soldagem a frio das particulas de po.

Os tempos sdo estabelecidos de acordo com o tipo de moinho, velocidade de moagem,

relacdo massa/esfera e temperatura de moagem. E fundamental a atencdo de tempos
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prolongados de moagem em razdo da contaminacdo e da formacdo de algumas fases
indesejaveis (Castagnet, 2008).

Dependendo do tipo de material, com poucas horas de moagem € possivel obter
particulas com granulometria adequadas para a etapa de compactacdo. No entanto, alguns
materiais estdo susceptiveis a aglomeragdo em longos tempos de moagem devido a soldagem a
frio.

3.9.8 Relacéo de peso massa/esfera

A relacdo de peso entre a matéria-prima (pds/cavacos) e esfera, também é conhecida
como razdo de carga. Em moinhos de pequena capacidade, como o SPEX, a relagdo de 1:10 (1g
de material para cada 10g de esferas) é geralmente a mais escolhida. Entretanto, na literatura,
sdo encontradas inumeras relacdes, como valores tdo baixo (1:1) quanto valores altos (1:220).

Quando a moagem é feita em moinhos de grande capacidade, como o Attritor, a relacdo
pode variar de 1:50 até 1:100. A relacdo massa/esfera tem uma relacdo direta com o tempo de
moagem, ou seja, quanto maior a relagcdo, menor serd o tempo necessario de processamento.
Isto pode ser justificado pelo aumento do nimero de colisGes, e consequentemente, aumento da
energia no sistema (Suryanarayana, 2001).

Lv et. al., 2014, estudaram o efeito da relagdo massa/esfera de acordo com a eficiéncia
na reducdo do tamanho de particulas durante a moagem. Eles utilizaram 4 relac@es, variando
de 1:15, 1:20, 1:25 até 1:30. Ap0s o processo de moagem, eles observaram gque a medida que a
relacdo aumentava, o tamanho da particula diminuia.

Assim, como a relagdo massa/esfera tem sua relevancia, a distribuicdo do tamanho das
esferas e o tipo de material que elas séo fabricadas devem ser considerados. O didmetro das
esferas influencia na energia gerada dentro do recipiente: quanto maior o diametro, maior a
energia.

Todavia, uma distribuicdo entre didametros (pequeno/médio/grande) é favoravel, pois
evita o desgaste dos jarros, além de minimizar a soldagem a frio ¢ a “impregnagdo” de pos nas
superficies das esferas. Outro fato que deve ser mencionado, uma vez que as particulas sdo
reduzidas a tamanhos inferiores, as esferas com didametro maior ndo serdo tdo eficientes quanto

as menores, devido a auséncia de atrito.
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Com relacdo ao material constituinte das esferas, é recomendavel utilizar esferas do
mesmo material a ser processado, fato que minimiza a contaminacdo de elementos néo

encontrados na composi¢cdo quimica da liga e/ou po.

3.9.9 Atmosfera de Moagem

A atmosfera de moagem esta diretamente relacionada a contaminacéo das particulas de
p6s. Ao preparar uma amostra para MAE, os recipientes de moagem devem ser “purgados”
com o objetivo de eliminar toda atmosfera oxidante e, posteriormente, ser preenchido com géas
inerte (Argonio ou Hélio). Os gases inertes nem sempre sdo utilizados com o objetivo de
promover uma atmosfera protetiva. Na técnica de MA, a maioria das vezes é utilizado um
sistema solido-solido para a formacdo de ligas, contudo, muitos estudos séo relacionados com
a formacao de ligas com sistemas sélido-gas. (Koch, 1989)

O Nitrogénio e Hidrogénio muitas vezes sao utilizados, mas nao tém efeito contra a
contaminacdo, pois sdo responsaveis pela formacao de nitretos e hidretos, respectivamente.
Muitos pesquisadores, quando necessitam obter nitretos de Titanio (TiN), utilizam a técnica de
MAE. A moagem deste metal com atmosfera de Nitrogénio é capaz de transformar o metal puro

em nitretos, além de produzir cristalitos com tamanhos nanométricos (Criado et. al., 1997).

3.10 Aumento da eficiéncia de moagem e propriedades mecanicas

a partir da adicao de carbetos

No processo de MAE, muitos pesquisadores tém estudado a influéncia da adicédo de
particulas ceramicas (6xidos e/ou carbetos), a fim de otimizar o processo de moagem e
resisténcia mecéanica.

De todos os tipos de compdsitos produzidos a partir desta técnica, os compositos de
matriz metalica com reforcos de particulados ceramicos (CMM), sdo 0s mais produzidos, pois
sdo capazes de combinar as propriedades ddcteis do metal, com as excelentes propriedades
fisicas, quimicas e mecanicas das particulas ceramicas e metalicas.

Destacam-se ao aumento da resisténcia ao desgaste e a corrosdo. No entanto, as
propriedades do produto ndo sdo apenas dependentes da matriz e do refor¢o, mas tambem do
tamanho das particulas e da ligacao entre os elementos do CMM.
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Alguns exemplos de Oxidos e carbetos sdo: Al0s, NbC, TiC, WC, VC e Mo.C
(Ahamed et. al., 2010; Gubernat et. al., 2014). A tabela 10, representa as respectivas durezas de
alguns carbetos e a tabela 11 mostra alguns trabalhos feitos com a adicdo de diferentes
particulas ceramicas e 0xidos.

Tabela 10 - Propriedades dos carbetos

Temperatura : Madulo de Coeficiente de
Dureza Estrutura « Densidade expansao
Carbetos - de Fusao Young L

(HV) Cristalina °C) (g/cm?) (GPa) térmica

(um/m.k)
wcC 2200 HC 2800 15,63 696 5,2
TiC 3000 CFC 3100 4,94 451 7,7
Cr3C» 1400 |Ortorrdmbica 1800 6,66 373 10,3
VC 2900 CFC 2700 571 422 7,2
Mo2C 1500 | Hexagonal 2500 9,18 533 7,8
HfC 2600 CFC 3900 12,76 352 6,6
ZrC 2700 CFC 3400 6,56 348 6,7
NbC 2000 CFC 3600 7,80 338 6,7
TaC 1800 CFC 3800 14,50 285 6,3

Fonte: Apud de Balbino, 2016; Torres, 2009.

Tabela 11 - Adicdo de carbetos / 6xidos no processo de MAE para reducdo de particula
(Mechanical Milling)

Material Autor Adicao de carbetos / 6xidos

Cu - Al;03 Zawrah et al., 2013 Al203 (20%p.)

Aco 52100 Kuffner et al., 2017 Al>;O3 (1, 3 e 5%p.)

Bronze de Aluminio Dias, 2018 NbC/VC

Aco inoxidavel Mendonca et al., 2018 VC

Cu - ZrO; Abu-Oqail et al., 2019 ZrOz (5 e 10%p.)
Aco AISI 304 Fernandes et al., 2019 wC
Ago ir)oxidével Gatamorta et al., 2019 VC

duplex

Fonte: Autor.

As pesquisas feitas pelos autores citados na tabela 11, tém como objetivo de analisar o

efeito da adicdo de particulas no processo de MAE. Todos os carbetos e 6xidos mencionados
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foram fundamentais para reduzir o tamanho de particula em tempos menores de moagem. Cada
tipo de particulas cerdmicas e/ou 6xidos tem uma eficacia diferente no processo de MAE devido
as propriedades fisicas e quimicas além da proporcdo adicionada.

No estudo de Dias (2018), o carbeto de vanadio foi mais eficaz que o carbeto de Niobio
em relagdo a reducdo do tamanho de particula. Uma possivel justificativa se deve pela maior
dureza do VVC o que provoca maior fragilidade nos cavacos metalicos, acentuando a reducéo do
tamanho médio de particula.

O incremento da eficiéncia no processo de moagem pode ser explicado pelo fato dos
acos, na maioria dos casos, apresentarem comportamento ductil, enquanto os carbetos sdo
extremamente duros. Ao serem misturados em um recipiente de moagem, com o impacto entre
0s corpos moedores (esferas, particulas e carbetos), as particulas do metal ceramico se colidem
com as particulas do material metalico.

Como a dureza dos carbetos e/ou 6xidos sao superiores, a colisao resulta em uma regido
de tensBes generalizadas na particula metélica, levando a ruptura através da combinacéo dictil-
fragil. Comparados aos p6s moidos puros, é possivel obter pds com granulagdes mais finas,
com escalas submicrométricas e nanometricas (Castagnet, 2008).

Quanto ao aumento das propriedades mecanicas com a adi¢do de carbetos no processo
de moagem, alguns estudos referem-se ao aco Vanadis®4. Chang et al. (2017) estudaram a
influéncia da adicdo de carbetos de Nidbio em diferentes propor¢des, além da influéncia da
temperatura de sinterizacdo e tratamento térmico nas propriedades mecanicas e porosidade do
sinterizado. Com a adicdo, houve o aumento da resisténcia a ruptura e diminuicdo da
porosidade.

Huang et. al., (2017) investigaram a influéncia da adicdo de carbetos de TaC em
diferentes proporgdes no aco Vanadis®4. Os pos do aco Vanadis®4 e dos carbetos foram
misturados em um moinho, sinterizados e tratados termicamente com o objetivo de analisar o
comportamento da microestrutura frente as propriedades mecanicas.

Como avaliado por Chang et al., 2017, o tratamento térmico possibilitou 0 aumento da
resisténcia a ruptura e diminuiu ligeiramente a dureza. Com o auxilio do MEV, foi possivel
analisar o desaparecimento dos carbetos do tipo M7Cs e 0 aparecimento de TaC. Os carbetos de
TaC serviram como nucleos preferenciais para o surgimento de VC nos limites dos contornos
de gréo. Posteriormente, os carbetos VC se decompdem em FesC e sdo redistribuidos no interior

dos graos.
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O aumento da resisténcia mecéanica esta associado ao mecanismo do movimento de
discordancias. Como os carbetos sdo particulas muito pequenas e, na maioria dos casos, sao
insollveis e possuem alto ponto de fusdo, atuam como um blogueio no movimento das
discordancias. Quando as discordancias encontram com um obstaculo, elas se dividem para
contorna-lo, onde é necessaria maior energia.

Esse fendmeno é conhecido como loop de Orowan. Consequentemente, a resisténcia
mecanica do material aumenta, devido a dificuldade de se deformar plasticamente (Humphreys,
2012; Weidow et. al., 2011).

Figura 13 - Formacéo de loops de Orowan em particulas de segunda fase

Fonte: Humphreys, 2012

Outro fato que deve ser considerado € a influéncia dos carbetos na densificacdo e
reducdo da porosidade do sinterizado. A baixa porosidade esta relacionada a baixa
granulometria dos carbetos e a uma area superficial maior, ou seja, facilita a difusdo atbmica e
a densificacdo do material na sinterizagéo, resultando em uma microestrutura mais refinada e

menos porosa (Mendonca et. al., 2018).
3.11 Compactacao

Na rota da MP, a compactacdo ¢ a etapa intermediéria entre a moagem e sinterizacao.
Essa etapa é responsavel pelo modelamento da geometria da pecga, onde a resisténcia mecanica
ainda € muito baixa. O material obtido ap6s a compactacdo € denominado de compactado a
verde.

O principal objetivo da compactagdo de pos é atingir uma alta densidade, com aplicagédo
minima de forca de compactacao, obtendo uma boa resisténcia a verde para que 0s compactados

possam ser manuseados de forma segura. (Klar; Samal, 2007)
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A densidade a verde obtida, é dependente da pressdo de compactacdo, propriedades
fisicas e quimicas do material base, tipo e quantidade de lubrificante e atrito entre a matriz e o
p6. O processo € dividido em trés etapas: preenchimento da cavidade (matriz e/ou molde);
compactacao do pé; extracdo da matriz.

O processo de compactacdo pode se dividir em: compactacdo uniaxial (figura 14) e
isostatica (a frio e a quente), laminacédo de pds (conformacéo de tiras e chapas), extrusdo de pds
metalicos. Considerando os dois primeiros processos mais frequentes, o comportamento
durante a compactacdo dos pds pode ser dividido em trés etapas: (Klar; Samal, 2007;
Chiaverini, 2001; Salak; Seleckd; Danninger, 2005).

o Na primeira etapa, as particulas de pés sdo rearranjadas, levando ao
preenchimento de vazios e a quebra de ligagdes entre as particulas. A pressdo aplicada nesta
etapa precisa ser suficiente para superar o atrito interno na massa dos pés. A densificacdo pode
ser melhorada a partir do uso de lubrificantes (estearatos, alcool polivinilico e entre outros)

. A segunda etapa implica na deformacao das particulas. A deformacéo elastica se
torna um auxilio na densificacdo a partir do reposicionamento e reorientacio das particulas. A
medida que a pressdo de compactacdo é aumentada, a deformacao plastica ocorre nos pontos
de contato entre as particulas.

Finalmente, na terceira etapa, ocorre a deformacdo plastica generalizada dos pos,
acompanhado da fragilizacdo e cisalhamento dos mesmos, devido ao elevado encruamento
causado pela intensa deformacéo plastica. Consequentemente, formam-se novos fragmentos
menores e com a pressao exercida, esses sao unidos pela soldagem a frio. Além dos fragmentos,
a morfologia das particulas muda drasticamente. E um efeito benéfico, pois reduz a porosidade

e aumenta a densidade a verde.
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Figura 14 - Representagdo esquematica da prensagem uniaxial dos pos.
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Fonte:Adaptado de ASM Metals Handobooks (1998).

3.12 Sinterizacao

Essa etapa, posterior a compactacdo, visa conferir o formato final da peca desejada,
alcancando as propriedades quimicas e mecanicas a partir da ligacdo atbmica entre as particulas
vizinhas. A sinterizacdo é um dos fenémenos mais complexos da MP e pode ser definida como
um processo fisico, termicamente ativado, que faz com que um conjunto de particulas de um
material especifico, em um contato matuo, adquira resisténcia mecanica. (German, 1998)

O aumento da resisténcia mecanica da-se pelo aguecimento abaixo do ponto de fusdo
do compactado a verde, que resulta na diminuicdo da porosidade e aumento da densidade,
devido a ligagdo metaldrgica entre as particulas.

O mecanismo é baseado no decréscimo da energia superficial livre do conjunto de
particulas, adquirido pela diminuicdo da superficie total do sistema. A diminuicdo da energia
superficial ocorre por meio do desaparecimento da interface metal/poro, onde é substituida pela
interface metal/metal, devido ao desaparecimento (total ou parcial) dos poros (Soares et. al.,
2019; Brito; Medeiros; Lourenco, 2007).

Os equipamentos para a sinterizacdo sédo diversificados, entretanto em todos 0s casos,
deve existir uma atmosfera controlada e um meio de controlar as variaveis do processo.

Os parédmetros mais criticos do processo de sinterizacdo sdo: taxas de aquecimento e
resfriamento, tempo e temperatura de sinterizacdo e finalmente, a atmosfera do meio de

aquecimento. Nos metais ferrosos, a atmosfera tem um efeito duplo, ou seja, o primeiro consiste
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na protecao contra a oxidacao da peca e 0 segundo, no controle do teor de carbono na superficie
do material.

O processo de sinterizacdo pode ser dividido em trés estagios, como descrito abaixo e
exemplificado na figura 15 (Torres, 2009).

o Estégio inicial: Principia-se a ligagdo entre as particulas em consequéncia do
contato mutuo entre as particulas, a partir da difuséo atdmica. Dessa forma, a matéria se torna
continua nas interfaces de contato. Neste estagio, ndo sdo observadas grandes movimentacdes
das particulas;

. Estagio intermediario: Nessa etapa, as particulas tém suas caracteristicas
modificadas. Ocorre a contragdo e 0 empescogamento entre as particulas que estdo em contato.
Observa-se 0 aumento da densidade devido ao crescimento dos graos e reducao de porosidade,
fato que contribui para o0 aumento das propriedades mecanicas.

. Estagio final: O empescocamento entre as particulas e a difusdo atdmica se
progridem até o ponto de ocorrer o arredondamento dos poros restantes. Apos a densificacdo
total, é necessaria uma cautela com o tempo e temperatura de processamento para que ndo
contribua para o crescimento de grdo e, consequentemente, ndo altere as caracteristicas

microestruturais e mecanicas do material.

Figura 15 - Sequéncia dos estagios de sinterizacdo

Poro Sélido

Fonte: Schlatter, 2012.

Chang et. al., 2019, estudaram a influéncia da adicéo de pos de carbetos de CrzCz no
aco Vanadis®4, onde adicionaram estes carbetos nas proporcdes de 1, 3 e 5% p. Apds a moagem
de 6 horas, todas amostras foram submetidas ao processo de sinterizacdo a vacuo sob a
temperatura de 1235, 1250 e 1265 °C durante 1 hora.

Os resultados mostraram que as amostras com 5% de CrsC, obtiveram propriedades

mecanicas desejaveis, apos a sinterizacdo na temperatura de 1250 °C. Sob essa temperatura, a
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porosidade aparente foi a menor, atingindo um valor de 0,04%, fato que contribui para a
otimizacdo das propriedades mecanicas.

Huang et. al., 2018, que ao invés de adicionar carbetos de CrzC, adicionaram carbetos
de VC nas mesmas proporcdes (1, 3 e 5%p.). Realizou a sinterizacdo durante 1 hora, em trés
temperaturas diferentes: 1225, 1250 e 1275 °C. A medida que a temperatura de sinterizag&o foi
se elevando, a contragdo volumétrica aumentou, comportamento identificado para todas as
amostras.

Consequentemente, a porosidade aparente diminui com valores inferiores a 1%, obtendo
uma densidade superior a 98% (densidade total tedrica). Esse aumento pode estar relacionado
com a adi¢do de pds de VC (1,7 um), pois o tamanho da particula foi capaz de se reorganizar

entre os espacos das particulas do aco Vanadis®4.
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4 MATERIAIS E METODOS

Neste capitulo, serdo apresentados os procedimentos experimentais bem como as
técnicas e equipamentos utilizados no trabalho. A figura 16 mostra um fluxograma

experimental que resume toda rota de desenvolvimento deste trabalho.

Figura 16 - Fluxograma esquematico da rota experimental do trabalho
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4.1 Materiais

O material utilizado neste trabalho refere-se ao ago ferramenta Vanadis®8 fabricado pela
rota da metalurgia do pd, ou seja, processo de atomizagao com nitrogénio, prensagem isostatica
a quente, conformacdo mecanica (laminacdo e/ou forjamento) e tratamento térmico de
recozimento. Foi doado pela empresa Uddeholm, com filial em S&o Bernardo do Campo — SP.
O material foi fornecido em forma de chapa retangular com dimensdes de (4,30 x 7,90 x 9,00)

cm.

Figura 17 — Bloco Ac¢o Vanadis®8

Fonte: autor.

A composicdo quimica do ago é apresentada na tabela 12. Os valores correspondem ao

datasheet do material.

Tabela 12 - Composigdo quimica do ago Vanadis®8 (% em peso)

C (%) Cromo (%) Si (%) Mo (%) Mn (%) V (%)
2,30 4,80 0,40 3,60 0,40 8,00
Fonte: Uddeholm,2016.

Os carbetos utilizados foram VC, CrsC> e M0.C, provenientes do fabricante Hermann
C. Starck. A quantidade estabelecida na mistura com os cavacos, para a MAE foi estabelecido
através de artigos cientificos (Dias, 2018; Huang et al., 2018; Chang et al., 2019; Mendonca et
al., 2018) com objetivos especificos de: (1) auxilio na cominuicdo de particulas durante a
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moagem e (2) otimizacdo das propriedades mecanicas apds o processo de sinterizacdo e
tratamento térmico. Na tabela 13, é possivel observar as especificacdes dos carbetos.

Tabela 13 - Propriedades dos carbetos utilizados no processo MAE

Propriedades VC Mo2C CrsC2
Densidade (g/cm?) 571 9,18 6,66
Microdureza Vickers 2950 1950 2280
(HV)
Médulo de 268 - 420 227 - 553 373 - 386
Elasticidade (GPa)
Resisténcia a 607 901 1039
compressdo (MPa)
1800
Ponto de Fuséo (°C) 2730 2505 - 2692 (Temperatura de
dissociacao)
Granulometria (um) 3-4 3-4 5-8
Estrutura e grupo CFC/Fm3m Hexagonal / Ortorrémbica /
espacial P63/mmc Pnam
Pardmetro de rede a=Db=4,16500 a="b=3,0124; a=>5,5273;
(A) c =4,7352 b=11,4883;
c =2,8286

Fonte: H.C. Starck; Serna, 2008

4.2 Métodos

Os métodos experimentais realizados desde a obtencdo dos cavacos do aco ferramenta
Vanadis®8 até a producdo de um novo compoésito (ago + carbeto) serdo apresentadas
sucintamente, junto com as principais técnicas, processos e equipamentos utilizados nos
laboratérios do IEM (Instituto de Engenharia Mecéanica) da UNIFELI.

Os parametros utilizados nesta pesquisa, em especial a MAE e compactagdo foram
utilizadas via pesquisa bibliografica a partir de analises de artigos relacionados ao
processamento de ligas pela rota da metalurgia do pd. Nesta pesquisa abrangeu materiais como:
acos em geral, ligas de Aluminio, Titanio, Bronze e ligas especiais. Foi possivel compreender
0s parédmetros essenciais para MAE como: tempo de processamento, velocidade de rotag&o,

relagdo massa/esfera e percentual de carbetos.
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J& as etapas de sinterizacdo e tratamento térmico, os parametros utilizados foram por
meio de pesquisas de artigos de outros acos semelhante ao Vanadis®8 (Vanadis® 4, 6, 10 e 23)
e pela especificagdo fornecida pela Uddeholm na tentativa de obter propriedades mecéanicas

semelhantes ao do material como recebido.

4.2.1 Obtencéao dos cavacos

Os cavacos do aco Vanadis®8 foram obtidos através do processo de usinagem
(fresamento) do bloco metélico (figura 18). Os parametros utilizados foram: velocidade de corte
(Vc) de 70 m/min; profundidade de corte (ap) de 2 mm.

Definiu-se uma velocidade de corte baixa para que ndo houvesse a oxidagdo dos
cavacos, uma vez que ndo foram utilizados lubrificantes de corte, a fim de evitar contaminacéo.
O equipamento foi limpo com escova abrasiva antes do processo.

Para evitar o desperdicio de cavacos e o risco de impurezas por possiveis misturas de
particulas metélicas que ndo foram retiradas totalmente do equipamento, utilizou-se papéis em
torno da fresa, para obter maior quantidade de cavaco. Na figura 18b, mostra o fresamento do

bloco metalico.

Figura 18 - Processo de usinagem do aco Vanadis®8. (a) Vista frontal da fresa; (b) usinagem
do bloco metalico

(b)

Fonte: autor
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Ap0s 0 processo de usinagem, os cavacos foram coletados e armazenados para a etapa
posterior de moagem de alta energia. Uma amostra foi recolhida para anélise no estereoscopio
para observar a distribuicdo e o tamanho médio dos cavacos. Apresenta-se na figura 19 uma

pequena amostragem analisada.

Figura 19 - Cavacos do aco Vanadis®8 provenientes do processo de usinagem. Observagio
via estereoscopio

—1 ]
’ I 5000 pm ‘

Fonte: autor

4.2.2 Moagem de alta energia

Selecionaram-se trés séries como exemplificado na tabela 14. A primeira série foi
nomeada como V8SC, que corresponde & moagem somente do cavaco puro.

A segunda série (V8VC) representa a mistura de cavacos do aco Vanadis®8 com adicéo
de 5%. p de carbetos de Vanadio (VC). A porcentagem de carbetos adicionado nesta série foi
baseada em pesquisas de artigos cientificos (citados no item 4.1) sobre o0 comportamento da
adicdo destes carbetos em outros acos do grupo Vanadis.

A terceira série, V8(VMOoCr)C, corresponde a adicdo de carbetos de Vanadio (VC),
Molibdénio (Mo2C) e Cromo (CrsCz). A escolha foi feita pela autoria prépria deste trabalho.
Os elementos quimicos formadores destes carbetos estdo inclusos na composi¢do quimica do
material como recebido. Calculou-se a adi¢cdo dos carbetos pela soma total dos elementos Cr,

V e Mo, na composi¢do quimica pré-determinada.
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Tabela 14 - Denominacdes das séries utilizadas no processo de moagem de alta energia

Adicao de carbetos (%p.) .
Amostras Composicao ¢ P Total adicao de
VC Mo2C  CrsC2 carbetos (%op.)

1 V8SC - - - -
2 V8VC 5,00 - - 5,00
3 V8 (VMoCr)C 244 1,10 1,46 5,00

Fonte: autor

A soma dos elementos quimicos (V, Cr e Mo) equivalem a 16,4%p. na composi¢do
quimica total do material. O percentual mostrado na tabela 15, representa aquele correspondente
a 16,4%p. e depois convertido pela equacao 3, baseando-se na adi¢éo total de 5%p. de carbetos.
O valor de 5%p. corresponde aos trés tipos de carbetos, calculados com base na massa total de
cavacos de Vanadis®8.

Considerando,

C1 = percentual de vanadio = 8,00%p.;

Cz = percentual de molibdénio = 3,60%p.

Cz = percentual de cromo = 4,80%p.

C1 + CZ + C3 = 16,4’ (1)

Apds estabelecer a soma total de vanadio, molibdénio e cromo, um novo percentual foi

baseado no valor obtido de (16,4), representado pela equacéo 2.

@)

((C1 +C, + C3)

— 0
164 )xlOO 100%

Os novos valores percentuais obtidos foram:

Cy1’ = percentual de vanadio = 48,78%;

C>’ = percentual de molibdénio = 21,95%;

Cs’ = percentual de cromo = 29,27%.

Posteriormente, os valores C:’, C2’¢ C3’ foram encontrados a partir da adigdo total de

5%p. de carbetos. A equagdo 3 mostra o céalculo para a obtencéo dos valores finais (tabela 15).
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(C, 4+ C, + C4) x 0,05 = 5,00 (3)

Tabela 15 - Calculo percentual da adi¢éo de carbetos na série V8(VMoCr)C

Percentual (%op.) Percentual (%op.)

Elementos C S P Percentual (%) baseado b d o
Quimicos omposu;ao'melca em 16,4%p. aseado em,5_ op.
(Vanadis®8) ' (adicé@o — Série 3)
\Y 8,00 48,78 2,44
Mo 3,60 21,95 1,10
Cr 4,80 29,27 1,46

Fonte: autor

Antes de definir os parametros de moagem, realizou-se um estudo preliminar do tempo
de processo, para se obter o menor tamanho de particula, objetivando uma densificacdo mais
eficiente.

Neste estudo prévio, escolheu-se o tempo total de moagem de 50 horas, com intervalos
a cada 10 horas.

Coletou-se amostras a cada intervalo para andlise granulométrica, microscopia
eletronica de varredura e difratometria de Raios X. A tabela 16 apresenta a configuracédo da
moagem inicial.

Tabela 16 - Composicao dos agentes moedores no processo de moagem

Soma Soma
Massa Massa carbetos (g) Esferas (g)
Composicdo cavacos © esferas (g)
)
VC MoC  CrsCz 18 (mm) 13 (mm) 8 (mm)
V8SC 20,02 - - - 20,02 133,42 132,08 134,54 400,04
V8VC 20,07 1,00 - - 21,07 133,56 133,72 134,57 401,85

V8(VMoCr)C 20,08 0,49 0,22 0,29 21,09 133,15 132,53 135,24 400,91

Fonte: autor

Antes de iniciar o processo de moagem, 0s agentes moedores (cavacos, carbetos e
esferas) foram pesados em uma balanga Shimadzu modelo AUY220 do LPCM-IEM, onde 0s
valores estdo descritos na tabela 16. Apds a pesagem, os agentes moedores foram inseridos
dentro dos jarros de aco inoxidavel e fechado hermeticamente. Posteriormente, realizou-se a
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purga com gas Argonio durante 25 segundos com a finalidade de “expulsar” o Oxigénio e
talvez, outros gases reativos no interior dos jarros para evitar a oxidagdo do material durante a
moagem. Logo em seguida, iniciou-se o processo de moagem. Os parametros desta etapa
preliminar estdo descritos na tabela 17.

A moagem de alta energia foi realizada em um moinho planetario da marca Noah
Nuoya, modelo NQM 0,2L do laboratério de processo e caracterizacdo de materiais (LPCM-
IEM) da UNIFEI (figura 20).

Figura 20 - Moinho planetario de alta energia. (a) Moinho em operacéo. (b) Disposicao dos
jarros de moagem

(a) (b)

Fonte: autor

No primeiro estudo preliminar foram utilizados os parametros de acordo com a tabela
17. O objetivo deste estudo € verificar o percentual de particulas obtidas abaixo de 150 um para

possibilitar uma melhor performance durante a compactagédo e consequentemente, uma melhor
densificagéo.

Tabela 17 - Parametros de Moagem do estudo preliminar

Parametros de Moagem Valor definido
Velocidade de Moagem 350 e 400 rpm
Relacdo Massa / Esfera 1:20

Tempo de Moagem 10, 20, 30, 40 e 50 horas
Intervalo de parada 10 min/h
Tempo total de Moagem 50 horas

Fonte: autor.
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Durante os estudos preliminares, os p6s foram coletados a cada parada de 10 horas de
processamento. Posteriormente, o percentual referente a cada granulometria foi analisado na

etapa de peneiramento.

4.2.3 Peneiramento das particulas

Com o propo6sito de analisar o comportamento da reducdo de particulas em cada
intervalo de parada, foram selecionadas trés peneiras de 40, 100 e 230 mesh. A figura 21 mostra
0 arranjo das peneiras. Para auxiliar o peneiramento, foi utilizado um agitador e peneiras

eletromagnético da marca Bertel com frequéncia de 10 Hz durante 8 minutos.

Figura 21 - Configuragdo das peneiras no agitador eletromagnético

40 mesh (425 pm)
100 mesh (150 pm)
230 mesh (63 pm)

Bandeja coletora

Fonte: autor.

Ap0s o0 peneiramento, os pés retidos em cada peneira foram pesados para verificar a
concentracdo e a reducao de particulas em cada parada nos intervalos estabelecidos. As escolhas
das peneiras foram baseadas na definigéo da granulometria ideal para este tipo de ago, ou seja,
a granulometria ideal para compactacdo deve ser inferior a 150 pum.

Em relacédo a peneira de 40 mesh, ela foi utilizada somente para reter particulas que néo
podem ser utilizadas de nenhuma maneira. Desse modo, apds a pesagem e a analise da
granulometria dos pds, € possivel prever a eficiéncia da moagem na reducédo de particulas bem

como estabelecer o tempo ideal de moagem.
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Como este estudo esta relacionado ao reaproveitamento dos cavacos, 0 melhor
parametro foi definido de acordo com a menor concentracdo de particulas que ficaram retidas
nas peneiras de 150 e 425 um.

Ap0s as andlises feitas nos 2 processos preliminares que apenas alterou-se a rotagdo do
moinho, a melhor condicdo escolhida para dar continuidade ao trabalho est&o descritos na tabela
18.

Tabela 18 - Parametros do processo de MAE

Parametros de Moagem Valor definido
Velocidade de Moagem 400 rpm
Relacdo Massa / Esfera 1:20

Intervalo de parada 10 min/h

Tempo total de Moagem 30 horas

Fonte: Autor.

4.3 Compactacao dos pos

Para a compactacao (prensagem uniaxial) dos pos foi utilizada uma prensa hidrulica
uniaxial da marca Schulz com capacidade de 15 t do laboratério de processamento e
caracterizagdo de materiais (LPCM) da UNIFEI. Foram confeccionados corpos de prova (CP’s)
para a caracterizacdo estrutural (MEV e DRX) e mecénica (microdureza, ensaio de compressao
e densidade aparente). Todos CP’s foram compactados em formato cilindrico em uma matriz
com didmetro de 8 mm. Quanto a altura final dos CP’s, todos apresentaram uma altura média
de 7 mm, com excec¢do das amostras destinadas ao ensaio de compressdo, onde a altura média
final é de 13,5 mm, de acordo com a recomendacdo da norma ASTM E9-09, na qual a razdo
entre altura e didmetro deve ser entre 1,5 a 2,0.

Inicialmente foram separados os pds obtidos do processo de moagem (3,0 g para as
amostras destinadas ao ensaio de compressao ¢ 1,5 g para os demais CP’s). Foi acrescentado
2,0%p. de CMC (Carboximetilcelulose), que age como um aglomerante para facilitar a
compactacao assim como evitar a delaminacdo do po durante a prensagem. Os agentes foram
misturados em um almofariz para se obter uma mistura homogénea.

Os p6s e o CMC foram pesados em uma balanca analitica da marca Shimadzu, do
modelo AUY220, com capacidade de 10-220 g e precisdo de (0,0001 g) do LPCM — UNIFEI.

A mistura foi colocada dentro da matriz lubrificada com uma solugéo de 10% estearato de zinco
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e 90% alcool etilico. Prensou-se 0 p6 com uma carga de 2,5 tf que corresponde a uma tenséo
de compactacdo proxima de 490 MPa durante 100 segundos. Este procedimento foi repetido 3
vezes para possibilitar a reducdo de porosidade e garantir a acomodacdo das particulas do
material. A figura 22 representa a matriz de compactacéo utilizada com uma amostra de 1,5 ¢

da série V8SC obtida ap6s a compactacao.

Figura 22 — Representacao do CP de 1,59 de p6s V8SC obtido apds prensagem

Amostra
compactada

Fonte: Autor.

4.4 Medidas de densidade a verde

A densidade a verde corresponde a massa especifica do material compactado antes de
ser sinterizado. Os CP foram pesados em uma balanca analitica e com o auxilio de um

paquimetro, as dimens6es foram mensuradas. A densidade corresponde com a seguinte equacao

(4):

Onde:

p= % = [g/cm?] )

(nd2/4) h

m: massa do CP (g);

V: volume do CP (cm3);

d: diametro do CP (cm);

h: altura do CP (cm);

p: Densidade do CP (g/cm?);
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4.5 Tratamentos térmicos

4.5.1 Sinterizacao

O processo de sinterizagdo nos compactados a verde foram realizadas no forno da marca
Nabertherm do modelo Schaltplan de temperatura maxima de 1700°C do laboratério de
Materiais e Metalurgia (LMM — UNIFEI) com atmosfera inerte de Argénio 5.0 analitico (figura
23).

Figura 23 - Forno tubular (Nabertherm)

R\ S

Bomba de vacuo

Fonte: Autor.

As amostras foram inseridas em uma navicula de alumina com capacidade de 5
amostras. Antes de iniciar o aquecimento do forno, foi realizado o procedimento de purga por
trés vezes, ou seja, foi realizado vacuo na parte interna do tubo de alumina durante 5 minutos e
posteriormente foi inserido Argbnio até que a pressao atingisse um valor positivo. O intuito
deste procedimento é garantir que a atmosfera interna do forno esteja isenta de oxigénio.

O forno foi programado com uma taxa de aquecimento de 5°C/min até atingir a
temperatura de 450°C, permanecendo nessa temperatura por 60 minutos com a finalidade de
eliminar todo material aglomerante (CMC e estearato de zinco).

A escolha da taxa lenta de aquecimento é para evitar que o material aglomerante
volatilize rapidamente, evitando a formacdo de trincas e consequentemente a ruptura do
material. Apds este primeiro patamar, a taxa de aquecimento foi de 15°C/min até 1250°C,
permanecendo nesta temperatura por 90 minutos, temperatura e tempo ideal para que ocorresse

a difuséo no estado solido das particulas.
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Apb6s o aquecimento, as amostras foram resfriadas dentro do forno. O tempo de
resfriamento foi aproximadamente de 8 horas. A figura 24, mostra o ciclo térmico completo do

tratamento térmico de sinterizagéo.

Figura 24 - llustracdo do ciclo térmico do processo de sinterizacdo de todas as amostras

(1) Taxa de aquecimento 5°C/min
(2) Patamar 1: 450°C por 60 minutos

(3) Taxa de aquecimento: 15°C/min
62) (4) Patamar 2: 1250°C por 90 minutos
\ (5) Resfriamento no forno: + § horas

3

Temperatura (°C)

@ 3

8]

Tempo (min)

Fonte: Autor.

4.5.2 Témpera

Realizou-se a témpera nas amostras do aco Vanadis®8 no estado como recebido e nas
amostras sinterizadas. Foi utilizado o forno BRASIMET, do tipo mufla, do modelo PXW-5,
disponivel no LMM — UNIFEI. A temperatura de austenitizacdo foi de 1080 °C com tempo de
permanéncia de 30 minutos e resfriadas em 6leo. Os parametros foram aplicados conforme a
faixa de temperatura e tempo recomendados pelo catalogo técnico da Uddeholm (Catalogo
Uddeholm, 2016).

As amostras foram inseridas dentro de um recipiente contendo granulados de
cementacdo de carbono ao redor das amostras para reduzir o potencial de oxidagdo e
descarbonetacdo, devido a alta temperatura utilizada e pelo fato do tratamento ser realizado em
atmosfera isenta de protecéo. O recipiente foi inserido no centro do forno com o intuito de evitar

o0 gradiente de temperatura no tratamento térmico.
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4.5.3 Revenimento apos sinterizacéo e témpera

Antes de submeter as amostras sinterizadas e temperadas no tratamento térmico de
revenimento, foi realizado uma analise nas amostras CR temperadas nas temperaturas de: 440,
480, 520, 560 e 600 °C, com patamar de 2 horas, repetido por 2 vezes com resfriamento brusco
em agua. O procedimento foi realizado no forno da marca BRASIMET, tipo mufla, modelo
PXW-5. O intuito desta analise € verificar a temperatura e dureza adequada para proceder o
revenimento nas amostras sinterizadas e temperadas. A escolha por fazer as analises nas
amostras CR é para evitar a variabilidade de valores de dureza encontrados, uma vez que, nas
amostras sinterizadas, a variabilidade é maior em decorréncia da heterogeneidade na
densificacdo, consequéncia da presenca de poros nas amostras.

Apds a analises nos resultados encontrados, a temperatura definida para o revenimento
nas amostras sinterizadas e temperadas foi de 520°C. O procedimento foi realizado conforme o
catédlogo técnico do fabricante, com tempo de patamar e o nimero de ciclos na qual sdo
recomendados para se obter um ago com elevada dureza e boa tenacidade.

Como o Vanadis®8 ¢ rico em carbono e elementos de liga, apenas um ciclo de
revenimento ndo € recomendavel devido ao fato deste aco apresentar elevada fragdo de austenita
retida ap6s a témpera. O segundo ciclo de revenimento é feito para aliviar as tensdes internas
da martensita formada a partir da austenita retida no primeiro ciclo de revenimento.

A figura 25 expdem a representacdo esquematica dos processos térmicos em que oS

CP’s foram submetidos (sinterizagdo, t€émpera e revenido).

Figura 25 - Representacdo esquematica final dos ciclos térmicos dos processos térmicos
utilizados nas amostras obtidas pelo processo de MAE e compactagéo

SINTERIZACAO ‘ ‘ TEMPERA ‘ ‘ DUPLO REVENIDO

Fonte: Autor.
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4.6 Caracterizagdo microestrutural - material CR, po6s

precursores e material sinterizado

4.6.1 Analise do tamanho de particula

A distribuicdo granulométrica das particulas em funcdo do tempo de moagem foi
analisada no equipamento de difracdo a laser Microtrac Bluewave S3500®, que dispde de 2
lasers de comprimento de onda (780 nm — vermelho) e (405 nm — azul). Antes de iniciar o
procedimento, os pds foram desaglomerados em um béquer com alcool etilico (90°) com a
utilizacdo de um ultrassom de ponta, da marca SONICS, modelo VCX 750. O procedimento foi
realizado trés vezes, com amplitude ajustada de 40% e tempo de processamento de trés minutos,
com pausa de dois minutos em cada intervalo.

Posteriormente, os pos foram inseridos na cdmara do analisador de particulas, com agua
destilada e com uma gota de detergente liquido como agente surfactante. Apés o procedimento,
o software do equipamento fornece um relatério de dados precisos como: distribuicdo
volumétrica de particula em funcdo da granulometria; didmetro, volume e tamanho médio de
particula e outras informacdes. A figura 26 representa o equipamento utilizado para difracdo a

laser, instalado no laboratdrio de caracterizagdo estrutural (LCE — UNIFEI).

Figura 26 - Analisador de tamanho de particulas

Fonte: Autor.
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4.6.2 Preparacao dos CP’s (Estado CR e Sinterizado)

Para avaliar as caracteristicas microestruturais das amostras (CR e sinterizadas), foi
necessario realizar a preparacdo metalografica. Primeiramente, as amostras foram embutidas a
quente em resina termofixa (“baquelite”) na embutidora metalografica AROTEC-pre30 (LMM
—UNIFEI) com sistema hidraulico manual. Posteriormente, as amostras foram lixadas e polidas
até ficarem isentas de “riscos” e ficar aparentemente “espelhadas”. Para isso, foi utilizado uma
politriz da marca AROTEC, modelo Aropol 2V, com a utilizacdo de lixas de 220, 320, 400,
600, 800 e 1200 mesh. Em seguida, as amostras foram polidas utilizando alumina com
granulometria 0,3 pum.

Para analisar a presenca de poros e carbetos no material sinterizado, ndo foi necessario
fazer o atague quimico. Para revelar os contornos de gréo, utilizou-se o reagente quimico Vilella

(5 ml de HCI + 2g de &cido picrico + 100 ml de alcool etilico).

4.6.3 Microscopia Optica (MO)

A técnica de microscopia Optica foi utilizada para a caracterizagdo microestrutural das
amostras no estado como recebido, sinterizadas, tratadas termicamente, avaliacdo quatitativa
de poros presente nas amostras sinterizadas além da identificacdo da juncdo de particulas, em
outras palavras, a observacdo do comportamento do fenémeno de difusdo solida, caracteristico
do processo de sinterizagéo.

Para tais procedimentos, foi utilizado um microscopio éptico da marca OLYMPUS,
modelo BX41M com um software acoplado de analisador de imagens (Stream Basic),
pertencente ao laboratorio LPCM-UNIFEL. As imagens foram capturadas nas lentes de 50, 100,
200, 500 e 1000 X. No entanto, as ampliacdes foram aplicadas de acordo com as necessidades
de obtenc¢éo de imagens e em relagdo a condi¢do das amostras.

4.6.4 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV/EDS)

As amostras que foram observadas no MO, também foram examinadas no MEV, exceto
para a quantificacdo de porosidade. Além destas amostras, os pds obtidos no processo de MAE
foram analisados para observar a caracteristica morfolégica e distribuicdo. No caso das
amostras no estado como recebido e sinterizada, o intuito foi observar as fases presentes na

microestrutura. Os detectores utilizados foram nos modos de elétrons secundarios (ES) e
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retroespalhados (ERE). Assim, foi utilizado o microscépio eletrénico de varredura (figura 27),
da marca CARLS ZEISS, modelo Evo MA15, instalado no LCE-UNIFEI.

A andlise quimica foi realizada pelo modo de energia dispersiva de raios X (EDS). Este
modo permite investigar a composicdo quimica semi-quantitativa dos elementos quimicos
presentes no material. No caso dos pdés, foi utilizado o modo mapping que possibilita a
investigagdo da presenca de carbetos distribuidos na matriz. O modo multi point foi utilizado
nas amostras sinterizadas e no estado CR onde é possivel analisar acomposi¢ao quimica pontual

das fases presentes e da matriz.

Figura 27 - Microscopio Eletrdnico de Varredura

Fonte: Autor.

4.6.5 Difratometria de Raios X (DRX)

A identificacdo das fases presentes no material CR, pds, amostras sinterizadas e tratadas
termicamente, foram analisadas via DRX. O objetivo do uso desta técnica é identificar os picos
referentes as fases presentes e posteriormente caracteriza-los. O difratdmetro disponivel no
LCE-UNIFEI é da marca PANalytical X Pert Pro, modelo B.V.® (figura 28) com radiagdo
CuKa (1,5442 A). Os parametros utilizados para a identificacio dos picos dos pds obtidos
durante a moagem em 10, 20 e 30 horas além das amostras termicamente do material foram:

e Angulo de varredura (20): 30 — 90°;
e Passo: 0,029

e Tempo por passo: 1,5 segundos.
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Figura 28 - Difratdbmetro de Raios X

Fonte: Autor.

Ap0s a obtencdo dos difratogramas, a identificagdo das fases foi feita nos softwares
PowderCell® e XPert HighScore Plus®. Em relagdo ao PowderCell®, é necessario criar um
banco de dados de padrdes cristalograficos das possiveis fases presentes no material.
Representa-se na tabela 19 os padrdes cristalogréaficos utilizados neste trabalho em que estdo
representados as fases, codigo e parametro de rede. Todos esses dados foram aproveitados do

banco de estrutura cristalina da CAPES.
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Tabela 19 - InformacGes dos padrdes cristalograficos utilizados neste trabalho

Fase Codiao Sistema Parametro de rede
g cristalino A)
- a=b=c=2,867
VC(MCQC) 22263 Cubica (CFC) a=p=7y=090°
a=b=c=4,165
Fe-a 53451 Cubica (CCC) a=p=C=90°
a=b=c=3596
Fe- vy 185756 Cubica (CFC) a=pB=y=90°
a=b=c=10,599
CrisFe7Ce - A —ono
(M2:Co) 62671 Cubica a=B=y=90
a=b=5,032;
FeoO3 7797 Trigonal 0= [3C::91(;307$i 120°
a=5,533; b=2,829;
Cr3C> 15086 Ortorrémbico c=11,472
a=p=y=90°
MozC 618291 Hexagonal A7h 3%
a=p=90%y=120°
. a=b=2917;c=
V4C266 42746 Trigonal 27.830: o= B = 90° y =
90°

Fonte: Bases de estruturas cristalinas (2021).

4.65.1 Calculo do tamanho de cristalito

Com o software X Pert HighScore Plus®, além da identificacdo de fases, € possivel
realizar o refinamento de Rietveld. Posteriormente, o software fornece todos os dados apos o
refinamento, ajustados, com a fragdo volumétrica de cada fase presente. As medidas foram
feitas nos difratogramas do material no estado como recebido (bulk) e nos pds obtidos apés 10,
20 e 30 horas de moagem.

O tamanho de cristalito foi obtido a partir da equacao de Scherrer (Langford; Wilson,
1978)
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K2 5)
~ B,cos6

Onde,

D: tamanho de cristalito (nm);

K: constante de Scherrer (varia de acordo com a simetria do cristal). Neste trabalho
adotou-se 0,9;

A: comprimento de onda da radiagdo (CuKa = 0,15442 nm)

BL: largura meia altura (FWHM) dos picos de cada fase;

0: angulo de difragdo de Bragg, em radianos.
4.7 Simulacao computacional

A simulagdo computacional feita neste trabalho foi realizada apenas para simular e
comparar as fases presentes assim como a fracdo volumétrica do aco no estado CR. Devido a
dificuldade de encontrar trabalhos referentes ao Vanadis®8, principalmente em relacio a
resultados de DRX e da indisponibilidade de diagramas de fases especificas deste material, a
simulacdo foi importante para prever a formagdo das fases constituintes da microestrutura.

Utilizou-se o software ThermoCalc® com o banco de dados TCHEA4 (High Entropy
Alloyron v4.2), do laboratdrio de metais e processamento avancados (LAMP), da Universidade
Federal de Sdo Paulo (UNIFESP) em S&o José dos Campos-SP. O gréafico gerado fornece

informacdes de fracdo molar das fases em funcéo da temperatura.

4.8 Caracterizacdo mecanica

4.8.1 Ensaio de Microdureza

As amostras confeccionadas de 1,59 foram destinadas para o ensaio de Microdureza.
Foram aferidas 10 medidas de Microdureza Vickers — HV (5 no sentido horizontal e 5 na
vertical) em cada CP conforme a figura 29. Neste procedimento utilizou-se o microdurémetro
Tester HV 1000, da marca Digimess (LMM — UNIFEI).

O ensaio foi realizado de acordo com a norma ASTM 384. O penetrador do

equipamento € composto por uma ponta de diamante, com formato piramidal de base quadrada.
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A carga imposta foi de 4,96 N (5009), durante 15 segundos. As amostras mensuradas foram:
CR, V8SC, V8VC e V8(VMoCr)C, em todas condi¢cBes de tratamento térmico, ou seja,

sinterizacao, témpera e revenido.

Figura 29 - Desenho esquematico do ensaio de Microdureza Vickers

“Baquelite”

Amostra

Indentacdo Vickers

Fonte: Autor.

4.8.2 Ensaio de Compressao

Para a realizacdo do ensaio de compressdo, foram produzidas amostras cilindricas.
Segundo a norma ASTM E9-09 (2018), a razdo entre altura (h) e diametro (d) deve ser entre
1,5 a 2,0. Como o diametro da matriz é de 8,00 mm, a altura minima necesséria deve ser de
12,00 mm. Como no processo de sinterizacdo ocorre a contracdo do CP, as amostras foram
confeccionadas com altura superior a 12,00 mm. Para isso, a quantidade de p6s utilizado foi de
aproximadamente 3,00g.

Foram separadas 4 amostras de cada série em estudo (CR, V8SC, V8VC e
V8(VMoCr)C, nas condi¢cBes como sinterizadas e revenidas. No total foram 27 amostras
analisadas. O ensaio foi realizado em uma maquina universal da marca INSTRON-8801 de
capacidade de 100 kN de forca axial e tensdo maxima de 21 MPa, pertencente ao Nucleo de
Tecnologia de Compdsitos (NTC) da UNIFEL.

Apbs o ensaio, foram plotados as curvas referentes a tensdo de compressdo (MPa) e

deformacdo (mm/mm). A partir dessas curvas, foi possivel calcular o médulo de elasticidade.
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4.8.3 Avaliacdo da densidade e porosidade (ap0s sinterizacéo)

A densidade aparente das amostras sinterizadas foi determinada pelo principio de
Arquimedes (NBR 6220:2011). As amostras foram imersas em agua destilada por 24 horas e
posteriormente aferiu-se a massa seca, Umida e imersa em uma balanca de precisdo da marca
Shimadzu, modelo AUY 220, de quatro digitos (LPCM — UNIFEI). Em seguida, a densidade
aparente foi calculada a partir da equacao 6.
mS

(6)

— 3
Paparente = (m )-pégua destilada [g/cm ]

u — My

Onde,

ms: massa seca da amostra (g);

my: massa Umida da amostra (g);

mi: massa imersa da amostra em agua destilada (9);

Pagua destilada: deNsidade da agua (0,9973 g/cm?® a 24° C)

A porosidade aparente das amostras sinterizadas foi avaliada por dois métodos (1) e (2),
com o intuito de comparacéo entre eles.
1) Fracdo volumétrica de porosidade a partir dos resultados obtidos pela densidade

aparente (equacéo 7);
Pa ()
Eaparente = 1- <_> x100 [%]

Onde,
pa: densidade aparente da amostra sinterizada (g/cm?);
pt: densidade tedrica do material CR (g/cm?)

2) O segundo método de avaliacdo da fragdo volumétrica de porosidade, foi feito por
microscopia 6tica com o auxilio do software StreamBasic. Para maior precisdo, foram
avaliadas 5 regides de cada amostra, como na figura 30. Posteriormente, foi calculado
a média da frag&o de porosidade das cinco imagens. As imagens das amostras analisadas

foram ampliadas em 100 e 200 X.
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Figura 30 - Desenho esquematico da andlise de fracdo de porosidade via MO

“Baquelite™

Amostra

+ Areas analisadas

Fonte: Autor.
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5 RESULTADOS E DISCUSSOES

5.1 Caracterizacdo do A¢o Vanadis®8 no estado CR (“bulk”)

5.1.1 Caracterizacdo microestrutural e quimica

Segundo a Uddeholm (2016), fabricante do aco em estudo, o Vanadis®8 no estado CR
apresenta-se recozido, em forma de placas e tarugos, para que exista a possibilidade de ser
usinado e posteriormente tratado termicamente da maneira que o cliente defina, para melhorar
as propriedades desejadas, conforme sua aplicabilidade.

A figura 31 mostra a micrografia do aco Vanadis®8 no estado CR. E possivel analisar
uma microestrutura com uma grande dispersdo de carbetos primarios do tipo MC em uma
matriz ferritica. A distribuicdo assim como a dimensdo homogénea dos carbetos primarios, é
caracteristica do processo de fabricacdo da MP que possibilita um amplo controle da
microestrutura, diferente dos acos-ferramenta produzidos pela rota convencional de fuséo e
fundicdo, que sofrem problemas de segregacdo com uma microestrutura grosseira € ndo
uniforme, sendo responsavel em muitas das vezes pela baixa tenacidade e anisotropia das
propriedades mecénicas (BANERJEE, 2018). Nesta micrografia identificou-se uma
microestrutura com distribuicdo homogénea, apresentando carbetos esferoidizados pequenos e
dispersos na matriz (SOARES JUNIOR, 2006).

Figura 31 - Micrografia do aco Vanadis®8 no estado CR obtido via MO. Presenca de carbetos
arredondados dispersos na matriz ferritica. Atague quimico Nital (5%) durante 30s

Fonte: Autor.
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Como o0 aco Vanadis®8 ndo dispde de um diagrama de fases especifico, o material foi
caracterizado pelas técnicas de MEV e DRX para uma identificagdo mais precisa das fases.

As fases foram identificadas com o auxilio do software Xpert Highscore Plus que possui
um vasto banco de dados com as bases de estruturas cristalinas (ICSD) de diversos materiais
existentes. Com as informacgdes cedidas pelo software, junto aquelas informagdes contidas no
banco de dados da CAPES, foi possivel identificar os picos referentes as fases cristalinas
caracteristicas do material. Além da identificacdo de fases, foi realizado o refinamento de
Rietveld com o intuito de verificar a fracdo volumétrica das fases identificadas.

A figura 32 mostra o difratograma obtido do material como recebido, apresentando os
principais picos das fases existentes no aco Vanadis®8. Os planos (111), (200), (220), (311) e
(222) séo referentes a fase MC. Esta fase pode ser denominada como carbeto de Vanéadio (VC).
Outros planos como (110), (200) e (211) séo referentes a matriz ferritica (Fe-a), nota-se que
s80 0s picos mais intensos. 1sso pode ser explicado por dois motivos: o primeiro corresponde a
fracdo volumétrica e o segundo a densidade planar dos planos cristalograficos. Uma vez que as
fases sdo identificadas, a analise quantitativa (fracdo volumétrica) das fases pode ser calculada.
Nos casos de materiais multifasicos, como é o caso do aco Vanadis®8, a definicdo quantitativa
das fases ndo pode ser feita diretamente baseada nas intensidades obtidas apds a difracdo de
Raios X. Entretanto, existem 4 maneiras para corrigir as intensidades ao fazer o refinamento do
difratograma obtido, pelo padrdo externo, padrdo interno, razdo de intensidade e finalmente
método de Rietveld (EPP, 2016). Para efeito comparativo, além da identificacdo de fases feito
pelo software, o difratograma obtido foi comparado com a pesquisa feita por Tobola et al.
(2017). Na ocasido, a analise foi feita no aco na condi¢do revenida. Os picos identificados das
fases MC e Fe-a foram os mesmos deste trabalho.

Apbs o refinamento, foi possivel identificar a fracdo volumétrica de cada fase. A fase
Fe-a (matriz), corresponde a 81,8%p. enquanto a fase MC (carbetos de Vanadio - VC)
correspondem a 18,2%p. Tais valores encontrados sdo proximos da pesquisa feita por Tidesten
etal. (2017), 82%p. para a fase ferritica e 18%p. para a fase MC.
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Figura 32 - Difratograma de Raios X. Condigdo: amostra como recebida (“bulk”™)
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Fonte: Autor.

O possivel pico localizado em 41,75°, provavelmente refere-se ao carbeto do tipo M23Cs
(Cri6Fe7Cs). No entanto, nos trabalhos de Tidesten et al., 2017 e Tobola et al., 2017, ndo foi
identificado. Para validar essa informacdo, foi feito uma simulacdo termodinamica do acgo
Vanadis®8 no software Thermo-Calc® (figura 33), na qual fornece a fragdo volumétrica das
fases em funcdo da temperatura. Nesta simulacdo, em temperaturas inferiores a 700°C, a
microestrutura do aco é composta de Fe-a e carbetos do tipo MC e M23Cs. Observa-se que 0
carbeto MC € estavel em elevadas temperaturas e somente é dissociado na fase liquida do aco.
O carbeto M23Cs (CrisFe7Ce) se transforma em M-Cs e este é solubulizado na matriz na

temperatura préxima de 820°C, a mesma da alotropia do Fe-a (CCC) em Fe-y (CFC).
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Figura 33 - Célculo termodinamico das fases presentes entre 300 a 1300°C. Fra¢do molar
versus Temperatura (°C)

Fragdo molar das fases

0,0 T T T T T

; T T
400 600 800 1000 1200
Temperatura (°C)

Fonte: Autor.

Assim, possivelmente ha existéncia de carbetos secundarios do tipo M23Cs (Fe17CrsCs).
Os carbetos secundérios sdo formados ndo s6 apenas no tratamento térmico de revenimento,
mas também em qualquer outro tipo de aquecimento onde ha uma combinacdo de aspectos
termodinamicos e cinéticos para sua formacao. Yan et al., 2008 (b), investigaram a precipitacdo
de carbetos secundarios durante o tratamento de revenimento. Ao realizar o tratamento a 700°C,
eles observaram a recristalizacdo da martensita em ferrita além da formacéo de carbetos do tipo
M23Cs € M7Ca.

Em paralelo com as andlises feita por DRX, a amostra CR do Vanadis®8 foi analisada
no MEV. A figura 34 mostra a micrografia obtida ap6s a analise no MEV. Como a ampliacédo
das imagens sdo inimeras vezes maiores comparado com a MO, nesta micrografia é possivel
identificar claramente a distribuicdo homogénea dos carbetos priméarios de Vanadio, sua

morfologia e a presenga de poros na microestrutura.
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Figura 34 - Micrografia do aco Vanadis®8 no estado CR obtido via MEV-ERE. Presenca de
carbetos esferoidizados dispersos na matriz ferritica e presenca de poros

2 um EHT = 15.00 kV Signal A = NTS BSD
H WD =6.5 mm Mag = 5.00 K X

Fonte: Autor.

Esses poros sdo consequéncia do processo de fabricacdo da MP. Mesmo o processo HIP
(Hot isostatic pressing) que ¢ um dos métodos mais eficientes para obtencdo de componentes
pelo processo de MP, apresenta resultados com porosidade, mesmo que pequena, na
microestrutura do material. Lavery et al. (2017) investigaram as propriedades mecénicas de ago
inoxidavel 316L fabricado pela técnica HIP, o material apresentou uma porosidade de na faixa
de 0 — 1%. A porosidade residual pode estar relacionada a diversos fatores como: temperatura

de sinterizacdo, pressdo de compactacao e tamanho de particula dos pos elementares.

5.1.2 Caracterizacdo Quimica

Foi realizada a analise semiquantitativa do aco, a partir do EDS (Espectrometria de
energia dispersiva). Escolheu-se 3 pontos aleatorios na microestrutura para anélise quimica,
representados na figura, 35.

A figura 35b, representa a analise via energia dispersiva de raios X na matriz do a¢o. Os
elementos com maior porcentagem em peso na composic¢ao quimica equivalem com o resultado
da tabela 12, fornecida pela empresa. E possivel observar que o Fe é principal elemento,
apresentando picos mais elevados. De acordo com os resultados obtidos pelo DRX, essa regido

corresponde a fase Fe-a.
98



A figura 34c representa a anélise pontual em um carbeto MC. Observa-se que 0s picos
referentes ao Vanadio sdo os mais intensos depois do Fe. Isso pode ser explicado pela alta
concentracdo de V, no qual se encontra na faixa proxima de 8%p. e neste caso, tem forte
tendéncia de formar carbetos do tipo MC. Outros elementos como Mo e Cr apresentam altos
teor de liga depois do Vanadio, no entanto, estdo solubilizados na matriz Fe-o. Todos elementos
quimicos identificados pelo EDS correspondem a composic¢éo inicial do ago, exceto o Al e O,
que podem ser provenientes do polimento metalografico onde foi utilizado a solucéo de alumina
(Al205).

Figura 35 - Analise pontual da amostra no estado CR via energia dispersiva de raios X. (a)
Micrografia da amostra via MEV-ERE. Analise quimica pontual (b) Ponto 1; (c) Ponto 2 e (d)
Ponto 3

CPAMG
SE MAG: 5000 x HV: 15,0 kV. WD: 6,3 mm
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Ponto 1 b)
Elemento  %p. %oat.
Fe 73.68  56.63
Vv 9.81 8.27
C 8.27 29.56
Cr 4.45 3.67
Mo 3.63 1.62
Si 0.16 0.25
-
10 12 14
Ponto 2 c)
Elemento S4p. S6at.
Fe 71.42 53.55
v 10.86 8.93
C 8.76 30.55
cr 4.34 3.49
Mo 3.83 1.67
(0] 0.53 1.48
Si 0.13 0.21
Al 0.07 0.11
10 12 14
Ponto 3 d) "
o Elemento  %p. %eat.
7 Fe 75.00  57.59
6 v 8.84 7.44
> C 7.84  28.00
4 s Cr 4.24 3.50
34 Mo 3.29 1.47
24 o) 0.67 1.80
|| B W Y Si 013  0.200
0 —— T —T—
2 4 6 8 10 12 14
keV

Fonte: Autor.

100



A maioria dos elementos da composicdo quimica medida por EDS, apresentaram uma
pequena divergéncia da informacg&o contida no catdlogo da empresa, com exce¢do ao carbono,
este apresentou uma diferenca consideravel. Este elemento possui um ndmero atdbmico baixo
(Z=6), e neste caso, s6 permite criar a radiagdo Ko. Além do fato de ser ndo metal, ocorre a o
efeito da fluorescéncia, ou seja, devido a proximidade da energia do féton de carbono com outro
metal, pode ter ocasionado um aumento do pico de energia do carbono e a diminuigdo do pico

do elemento mais préximo. (Maliska, 2004)

5.1.3 Ensaio de microdureza Vickers

A dureza especificada do material como recebido, segundo a Uddeholm, é avaliada em
um valor méximo de 270 HB, aproximadamente 286 HV no estado como recozido. A dureza
foi avaliada utilizando uma carga de 4,9 N com um tempo de espera de 15 segundos. No total,
foram realizadas 10 medidas em regiGes aleatdrias da microestrutura. Os valores encontrados

assim como a média, estdo plotados na figura 36.

Figura 36 - Microdureza (HV) do material no estado CR (recozido)
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Fonte: Autor.

A média encontrada apds as analises corresponde a 274,27 HV. Este valor era esperado
de acordo com a especificagdo do material. Observa-se que mesmo o material se apresentando
no estado recozido, isto ¢, com uma matriz ferritica, o alto valor encontrado se deve pela

presenca de carbetos do tipo MC dispersos na matriz. Segundo Roberts (1998), a dureza dos
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carbetos do tipo MC pode alcangar valores extremamente elevados, proximo de 3000 HV.
Entretanto, os carbetos primarios exercem a funcédo de inibir o crescimento de grdo austenitico,
adquirindo uma microestrutura mais refinada, que também impedem a movimentacdo das
discordancias. Assim sendo, os acos-ferramentas em geral assim como o Vanadis®8, sdo
caracterizados por apresentarem altas propriedades mecéanicas como resisténcia mecanica,

dureza e desgaste.

5.2 Caracterizacao dos pos

5.2.1 Estudo previo da rotacéo adequada para o inicio do processo de MAE

Segundo Zhao & Chang (2013), p6s sao particulas sélidas com tamanho inferior a 1000
um. Quando se analisa o tamanho dos pos na MP, tem-se a definicdo para particulas grosseiras,
aquelas que apresentam uma granulometria acima de 150 um (100 mesh). Portanto, na MP
classica (compactacdo a frio e sinterizacdo), objetiva-se obter particulas inferiores a 150 um,
pois assim, reduz a possibilidade da existéncia de uma fracdo elevada de porosidade e
consequentemente uma melhor densificacéo.

Este estudo preliminar, teve como objetivo, avaliar o melhor pardmetro em relacdo a
obtenc¢do de particulas inferiores a 150 um, referentes ao tempo e velocidade de rotagdo, da
moagem.

Na figura 37 encontra-se os graficos sobre o estudo preliminar da rotacéo utilizada em
funcdo do tempo da moagem de alta energia. Neste viés, escolheu-se a partir do resultado onde
a fracdo volumétrica corresponde ao menor percentual, ou seja, com perda minima de material.

Contudo, comparando as rotacdes para as 3 séries distintas (figuras - 37a, 37b e 37¢), a
reducdo de particulas, assim como o percentual encontrado para a rotacdo de 350 rpm foi
extremamente superior aos valores encontrados com a rotacdo de 400 rpm. Portanto, a rotacao

definida para o inicio de processo de moagem foi de 400 rpm.
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Figura 37 - Volume de Particulas com granulometria superior a 150 um em funcéo do tempo
de moagem nas rotacdes de 350 e 400 rpm. a) Série de cavacos sem adi¢do de carbetos; b)
Série de cavacos com adi¢do de 5%p. de VC; c) Série de cavacos com adi¢do de 5%p. (VC +

Mo2C + CrzC»)
V8SC (>150 um) b) V8VC (>150 um)
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Além da observacdo feita entre as rotacdes, foi necessario definir o melhor tempo de

moagem no total de 50 horas. Todas as séries mostradas na figura 37, apresentam um

comportamento semelhante com relacéo a fracdo volumétrica em fungdo do tempo de moagem.

Observando as curvas de 30 a 50 horas para a rotacdo de 400 rpm, a reducdo na fracéo

volumétrica para particulas acima de 150 um nao foi significativa, mesmo apresentando uma

pequena reducdo. Neste caso, o tempo total de moagem foi escolhido com 30 horas de

processamento. Consequentemente, houve um ganho de 20 horas de processamento o que

agrega ao processo, otimizacdo de tempo além da redugé@o do consumo de energia elétrica.
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Segundo Suryanarayana (2001), com o aumento da velocidade de moagem ha um
aumento significativo da energia cinética no sistema. Com esse aumento, as colisdes entre 0s
corpos moedores no interior do jarro de moagem sdo intensas.

Gheisari et al. (2009), investigaram o efeito da velocidade de moagem nas propriedades
mecénicas dos pos da liga Fe-45%Ni. Inicialmente foi calculado a energia cinética e a
velocidade de colisdo em diversas rotacOes. Para a rotagdo de 350 rpm, a velocidade de coliséo
corresponde a 0,6389 m/s e energia cinética por choque entre os corpos moedores de 1,1431 J.
No caso da rotacdo de 400 rpm, os valores encontrados foram de 0,7302 m/s e 1,4931 J.
Portanto, com um aumento de 50 rpm no processo de moagem, hd um aumento de 14,30% na

velocidade de colisdo e 30,61% na energia cinética por choque.

5.2.2 Caracterizacdo microestrutural e granulométrica dos pos — Rotacao
definida: 400 rpm

Ao longo do processo de moagem de alta energia, as amostras retiradas nos tempos de
10, 20 e 30 horas, foram peneiradas a fim de analisar a fracdo volumétrica do tamanho médio
de particula, de cada peneira utilizada. Os p0ds retidos em cada peneira correspondem aos
valores obtidos na figura 37.

No entanto, a utilizacdo de peneiras apenas mostra o resultado da fracdo volumétrica em
massa. Para obter resultados mais especificos da granulometria como tamanho médio de
particula e distribuicdo (modal, bimodal ou trimodal), foi necessario avaliar estes parametros
no granuldmetro a laser e MEV.

Tal analise permite o fornecimento de informac6es do tamanho médio do particulado
além da frequéncia em que ocorre em cada populacio (fino, médio e grosso). E importante
salientar que quanto maior o nimero de populacdes, melhor serd a densificacdo, devido ao

melhor empacotamento das particulas durante a compressao.

5.2.2.1 Analise do tamanho de particula para o Vanadis®8 sem adicdo de
carbetos (V8SC)

Para a utilizagdo do equipamento de granulometria a laser, foi necessario peneirar as

particulas para tamanho inferiores a 2000 um, de acordo com o manual de especificagdo do
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equipamento. No entanto, para todas as andlises (tempo e composicao), ndo foram encontradas
particulas retidas na peneira de abertura como especificado.

A tabela 20, apresenta os valores referentes as distribui¢cGes volumétricas em fungdo do
tamanho de particulas (D10, D50 e D90) da série V8SC. Para uma compreensao dos valores
referentes ao tamanho médio de particula, e citando o exemplo dos valores obtidos ap6s 30
horas de moagem, a defini¢cdo de D10, D50 e D90 pode ser explicada como: o valor D10 de
8,77 um significa que 10% do tamanho das particulas sdo inferiores a 8,77 um. Analogamente,
os valores de D50 e D90 mostram que 50% e 90% das particulas apresentam tamanho médio

inferior a 11,52 um e 48,38 pum, respectivamente.

Tabela 20 - valores referentes as distribuigdes volumétricas em funcao do tamanho de
particulas (D10, D50 e D90) da série V8SC via difracdo a laser

Tempo de moagem D10 D50 D90 Tamanho médio

(h) (um) (um) (um) (um)
10 11,22 39,77 139,70 60,18
20 9,38 13,02 47,99 24,65
30 8,77 11,52 48,38 22,05

Fonte: Autor.

Comparando o tempo de 10 e 30 horas de moagem, os valores de reducdo percentual
foram: D10: 21,83%; D50: 71,03%; D90: 65,36% e tamanho médio de 63,35%.

Apobs o célculo do percentual de reducdo, é notavel a diferenca na granulometria das
particulas. A figura 38, mostra a distribuicdo volumétrica em funcdo do tamanho de particula.
Observa-se que o tamanho de particula em funcéo da distribuicdo para o tempo de 20 e 30 horas
de moagem sédo praticamente 0s mesmos.

No entanto, a escolha de 30 horas de processamento foi de acordo com o estudo prévio,
ou seja, de 20 para 30 horas de moagem, houve uma reducdo de 4,17% no volume de particulas
com granulometria superior a 150 um, totalizando uma perda de apenas de 10,32%.v de
material ndo utilizado nas etapas posteriores.

Nota-se que os valores das distribuicdes tiveram uma reducao no tamanho de particulas.
Porém, os valores de D50 e D90 para os tempos de 20 e 30 horas ndo houve uma diferenca
significativa. Este fato pode ser explicado como a estabilizagéo na reducdo do tamanho de
particula, desta forma, as particulas atingiram uma granulometria baixa que mesmo apds um

tempo superior de moagem seria improvavel de apresentar uma reducéo.
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A cominuicdo de particulas no processo de MP, para que a escolha do tempo seja ideal,
é importante analisar a distribuicdo D90, onde 90% do volume total de particulas representa
tamanho de particulas inferiores a uma granulometria encontrada. Para que 0 processo seja
eficiente, é necessario que este valor seja 0 minimo em todos os tempos de moagem.

Neste caso, € evidente a reducdo de particulas comparando o tempo de 10 horas e de 30
horas. O D90 correspondente ao tempo de 20 e 30 horas tem uma diferenga minima. A figura

38 mostra a distribuicdo volumétrica de particulas em funcdo da granulometria.

Figura 38 - Distribuicdo volumétrica em funcéo do tamanho de particula da série V8SC via
difracéo a laser. Tempo de moagem: 10, 20 e 30 horas

100

P = V8SC
Dan Fa -
4 _,_H-""_r--
. 04 . S
= / e
- @ n
.
T 604 e "
i
= | !
o 404 » [ ]
1} I
o /
2 |1/
» 20 4 I —u— 10 horas
o &’I —e— 20 horas
1o / 30 horas
0 T T T T T T T T T
0 30 100 150 200 250

Tamanho de Particula (um)

Fonte: Autor.

5222 Morfologia e distribuicéo das particulas V8SC

A partir das analises feitas pelo microscopio eletrénico de varredura no modo ES, foi
possivel identificar a morfologia das particulas assim como sua distribuicdo. A figura 39,
mostra a imagem das particulas apos 10 horas de moagem, observa-se que grande parte do
material estd em forma de p6s com morfologia do tipo irregular e uma pequena fragcdo na forma
de flocos (“flake™) e acicular.

A presenca de particulas na forma de flocos e acicular evidéncia que o tempo de 10

horas ainda ndo foi suficiente para uma reducéo significativa na granulometria de particulas.
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Figura 39 -Morfologia das particulas V8SC (MEV-SE) apds 10 h de moagem
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Fonte: Autor.

Apresenta-se na figura 40 as distribui¢bes de particulas a partir de analises feitas no
microscopio eletrénico e no analisador de particulas a laser para os tempos de 10, 20 e 30 horas.

O resultado da granulometria a laser evidenciou particulas 6,54 um até 497,80 um. A
figura 40b, mostra o resultado mais detalhado para 10 h de MM, apresentando distribuicédo
bimodal crescente, com a presenca de particulas finas de 10,92 um (representando 18,20% do
volume total de particulas) e particulas grossas com dimensdes de 46,70 um (representando
81,80% do volume total de particulas).

Em relacdo aos tempos de 20 e 30 horas de moagem, as particulas do tipo flocos e
aciculares tiveram sua fracdo reduzida, praticamente ausente enquanto as irregulares foram as
predominantes na qual a granulometria foi reduzida gradativamente.

As distribuicbes referentes aos tempos de 20 e 30 horas de moagem apresentaram
distribuicdo trimodal assimétrica, onde as particulas médias foram as predominantes. Observa-
se que houve um decréscimo consideravel do volume de particulas grossas. Com isso, houve
um aumento no volume de particulas medias além do surgimento de particulas finas. Esse
comportamento das distribui¢cdes mostra a reducdo do tamanho medio de particula com o
aumento do tempo de moagem. Em 20 horas de moagem, identificou-se particulas com
granulometria de 3,27 a 296,00 um (figura 50d), com particulas finas de 3,66 um (1,60% do
volume total), particulas médias de 11,15 um (60,10% do volume total) ¢ particulas grossas de
36,26 um (representando 38,30% do volume total).

107



(%) sejuessed se|nojued ap opdesq

(=3 o (=] o o o o o

100
<490
8

~ © o - < o~ - o

T T T T T T T T

81,80%v.

'18,20%\v.

T
[
1

b)

8
=

15

(%) steued

Figura 40 - Micrografias (MEV-ES) e distribui¢do volumétrica das particulas da série V8SC
(difracdo a laser). (a) e (b) 10 horas; (c) e (d) 20 horas; (e) e (f) 30 horas

=SE
5.00KX

Signal A
Mag =

EHT = 20.00 kV
WD =8.5 mm

2 pm
H

Tamanho de Particula (um)

(%) sejuessed sejnojued ap oedels4

(=
o (= o o o o o (=3 o o
- = @D ~ © w - O] ~ -

o

(9%) sauessed sejnojued ap oedelq

o
= o [=3 o (= o o = o o
- - @ ~ =3 w - ™ ~ - o

T T T T T T T T T

160,10%V.

d)
11.60%v. i

100 1000

10
Tamanho de Particula (um)

T
w

0

o w

(%) steued

25
2

=SE
5.00KX

Signal A
Mag =

EHT = 20.00 kv
WD =8.5 mm

=SE

Signal A

20.00 kV

EHT =

1000

5.00 KX

Mag

=9.0 mm

WD

Tamanho de Particula (um)

Fonte: Autor.

108



As particulas referentes ao tempo de 30 horas de moagem (figura 40e) e (figura 40f),
onde foram utilizadas para 0s processos subsequentes, apresentaram um aumento volumetrico
de particulas finas e médias e consequentemente, reducdo das particulas grossas. A analise
granulométrica identificou particulas com granulometria de 1,95 a 352,00 um. As particulas
finas apresentaram tamanho médio de 3,23 pum (5,40% do volume total), particulas médias de

10,85 um (69,20% do volume total) e particulas grossas de 42,81 um (25,40% do volume total)

5.2.2.3 Anélise do tamanho de particula para Vanadis®8 com adicéo de
carbeto de Vanadio (V8VC)

A série VBVC corresponde a adicdo de 5%p. de particulas ceramicas (carbeto de
Vanadio — VC) juntos aos cavacos do a¢o Vanadis®8, formando um sistema ductil-fragil
(SURYANARAYANA, 2001), que ao mesmo tempo apresenta elevada resisténcia ao desgaste,
boa ductilidade e tenacidade. (Uddeholm, 2016).

E possivel comprovar este sistema ductil-fragil, pela grande fracdo volumétrica da fase
Fe-a dos cavacos adicionados, correspondendo o constituinte ddctil enquanto os carbetos
adicionados (VC), o constituinte fragil, justificado pela elevada dureza e estabilidade fisico-
quimicas..

A tabela 21, mostra as distribuicbes D10, D50, D90 além do tamanho médio de
particula. Observa-se que todas as distribuicdes referentes ao tempo de 10 horas apresentaram
particulas com granulometria inferiores a série V8SC (tabela 20) para 0 mesmo tempo de
moagem.

Nos tempos de 20 e 30 horas, a granulometria foi inferior somente nas distribuicdes
D10. As distribuicdes D50 e D90 apresentaram um aumento (em relacdo a V8SC), resultando

um tamanho médio final superior.

Tabela 21 - valores referentes as distribui¢des volumétricas em funcgéo do tamanho de
particulas (D10, D50 e D90) da série V8VC via difracdo a laser.

Tempo de moagem D10 D50 D90 Tamanho médio
(h) (nm) (nm) (pm) (nm)
10 3,47 11,02 98,89 34,41
20 3,10 13,46 81,11 34,96
30 6,03 35,68 101,70 45,13

Fonte: Autor.
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Esse comportamento pode ser melhor compreendido a partir da figura 41. Verifica-se
que a distribuicéo das particulas até 40% sdo aproximadamente as mesmas com granulometria
de 11,47 um. Todavia, as curvas referentes a 20 e 30 horas com distribui¢fes superiores a 40%
deslocaram para direita, indicando um aumento na granulometria das particulas. Esse
comportamento pode ser explicado por duas possiveis justificativas: a primeira é o fenémeno
de aglomeracéo, consequéncia do processo de moagem devido aos mecanismos de soldagem a
frio, encruamento, fraturas e re-soldagem (SURYANARAYANA, 2001) e corresponde a uma
adesdo irreversivel de particulas.

No entanto, com os resultados obtidos com a série V8SC, mostram que ndo houve
ocorréncia de aglomeracdo, portanto a segunda justificativa é a mais provavel para explicar tal
fato, que corresponde a formacdo de agregados de particulas. Um agregado € um grupo de
particulas ligados entre si por forgas fracas. As forcas de Wan der Waals tornam-se presentes
em particulas de granulometria proximas a 1 um e as forcas de vapor adsorvido em particulas
inferiores a 80 um.

Particulas irregulares interligadas ou forcas de capilaridade causadas pela umidade séo
as possiveis causas para 0 aparecimento de agregados. Ao contrario dos aglomerados, 0s
agregados sdo reversiveis por uma ligeira intervencdo mecanica. Além deste fato, como as
particulas em 10 horas apresentaram tamanho médio reduzido, hd um aumento na area
superficial e consequentemente aumenta a energia de ligacdo de Wan der Waals (Balaz, 2008;
Bailon-Poujol et al., 2011; Fadda et al., 2009).

Contudo, os resultados apresentados na tabela 21 correspondentes as distribuicdes D50
e D90, podem ser na verdade um agregado de particulas finas. Portanto, adi¢do de carbetos se
mostrou eficiente apenas nas primeiras 10 horas de moagem, obtendo uma reducéo de 69,07%;
72,29% e 29,21% para as distribui¢fes de D10, D50 e D90 respectivamente comparados com
a série V8SC.

Os resultados da distribuicdo de D50 e D90 em referéncia aos tempos de 20 e 30 horas,
podem ser agregados de particulas finas e ndo somente a presenca particulas grossas como
mostrado na tabela 21 e figura 41, o que faz a curva deslocar para a direita e consequentemente,

provocar o aumento do tamanho médio da particula.
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Figura 41 - Distribuicdo volumétrica em fungdo do tamanho de particula. Série com adigdo de
carbetos de vanadio (V8VC) via difracdo a laser. Tempo de moagem: 10, 20 e 30 horas
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Fonte: Autor.

A explicagdo da eficiéncia dos carbetos nas primeiras horas de moagem se deve pelo
fato das particulas do ago Vanadis®8 apresentarem um comportamento ductil enquanto os
carbetos sdo particulas ceramicas de elevada dureza.

Como as particulas do aco estdo revestidas de carbetos de Vanadio, os impactos gerados
entre os corpos de moagem geram uma regido de tensBes generalizadas na particula ductil,
causando a fragilidade e formando microtrincas favorecendo a fratura da particula. (Mendonga
etal., 2018).

A figura 42 mostra 0 mapeamento das particulas do aco Vanadis®8 com adic&o de VC,
apos 30 horas de moagem obtidas a partir do microscépio eletrénico de varredura utilizando o
modo de dispersdo de energia. Observa-se que as o0s carbetos de vanadio estdo distribuidos de
forma homogénea nas particulas do aco, formando um sistema ductil-fragil.

Consequentemente, essa distribui¢do favorece uma cominuicéo das particulas, tornando
0 processo de moagem mais eficiente, ou seja, uma maior redugdo na granulometria das

particulas em tempos menores de processamento.

111



Figura 42 - (a) Mapeamento via EDS dos p6s do aco Vanadis®8 com adicéo de 5%p. de
carbeto de vanadio (V8VC) apds 30 horas de moagem. (b) Mapeamento para identificacdo de
particulas de vanadio

Fonte: Autor.

5.2.2.4 Morfologia e distribuicédo das particulas V8VC

Os resultados revelaram que as particulas do aco com adicdo de 5%.p de VC
apresentaram particulas predominantemente irregulares nos tempos de 10, 20 e 30 horas. Em
todos 0s tempos de processamento, o tipo de morfologia predominante foi a irregular, diferente
no caso do aco sem adicdo de carbetos, onde apresentou uma fracdo consideravel de particulas
dos tipos “flake” e aciculares, evidenciados pelo tamanho maior de particula.

A figura 43 mostra os resultados obtidos apds a analise do MEV e da granulometria a
laser. Observa-se que a distribuicdo volumétrica apresentou um comportamento trimodal
assimétrica nos trés tempos de moagem.

A morfologia das particulas assim como a distribui¢cdo volumétrica de particulas para o
tempo de processamento de 10 horas de moagem € mostrada nas figuras 43a e 43b,
respectivamente. Observa-se a morfologia irregular das particulas e a presenca de agregados,
com granulometria no intervalo de 1,38 a 296,00 pm.

Foi possivel identificar particulas finas de 3,04 um (14,40% do volume total), particulas
médias de 10,19 um (50,80% do volume total) e grossas de 68,46 um (representando 34,80%
do volume total).

Em 20 horas de moagem, as particulas finas apresentaram tamanho médio de 2,62 pum
(14,60% do volume total) enquanto as particulas médias foram de 10,38 pm (38,60% do volume
total) e grossas de 55,12 um (46,80% do volume total). O menor e maior tamanho identificado

foram de 0,98 e 248,90 um, respectivamente.
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Em 30 horas moagem foi observado particulas finas de 3,07 um (9,10% do volume
total), particulas médias de 9,98 um (39,50% do volume total) e particulas grossas de 67,16 um
(representando 51,40% do volume total). A granulometria minima e maxima identificadas
foram 1,38 e 296,00 um, respectivamente.

Ao associar as imagens obtidas pelo MEV, figuras (43a, 43c e 43e) com os histogramas
das figuras (43b, 43d e 43f) observa-se a formacao de agregados. Com o aumento do tempo de
processamento de 10 para 20 horas houve um pequeno aumento na fracdo de particulas finas
(0,20%) e um grande aumento na populagédo correspondente as particulas grossas (12,00%).

Em 30 horas, 0 aumento na concentracdo de particulas grossas foi mais pronunciado.
Verifica-se que este aumento € consequéncia da diminuicdo da fracdo volumétrica
correspondente as particulas finas. Este fato comprova a existéncia da formacéo de agregados,
na qual as particulas finas apresentam maior atracdo eletrostatica, decorrente a sua area
superficial maior.

Analisando o tamanho de particula, conclui-se que com o aumento do tempo de
moagem, surgiram particulas com granulometria inferiores. No entanto, mesmo utilizando um
ultrassom de ponta com um liquido dispersante com a finalidade de quebrar as ligacfes
quimicas entre elas, ndo foi possivel a total desaglomeracao. Assim, os resultados apresentaram

um aumento na granulometria das particulas.
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Figura 43 - Micrografias (MEV-ES) e distribui¢do volumétrica das particulas da série V8VC

(difracdo a laser). (a) e (b) 10 horas; (c) e (d) 20 horas; (e) e (f) 30 horas
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5225 Anélise do tamanho de particula para o Vanadis®8 com adicéo
de carbeto de vanadio (VC), molibdénio (Mo2C) e de cromo (Cr3C2) - V8
(VMoCr)C

Esta série corresponde a mistura de cavacos metalicos do aco Vanadis®8 com adigio
total de 5%p. de carbetos, sendo 2,44%p. de VC, 1,10%p. de M02C e 1,46%p. de Cr3Ca. Entre
as trés séries estudadas, esta apresentou os melhores resultados em relacdo ao tamanho médio

das particulas. A tabela 22 representa as distribuicdes D10, D50 e D90 além do tamanho médio.

Tabela 22 - Valores referentes as distribuicdes volumétricas em funcao do tamanho de
particulas (D10, D50 e D90) da série V8(VMoCr)C via difracéo a laser.

Tempo de moagem D10 D50 D90 Tamanho médio

(h) (um) (um) (nm) (um)
10 8,66 23,84 69,74 34,59
20 2,84 10,02 47,32 17,35
30 2,37 9,61 12,44 11,48

Fonte: Autor.

As distribuigdes das particulas assim como o tamanho médio em todos os tempos de
moagem apresentaram granulometria inferior comparado com a série V8SC. Esses resultados
jaeram esperados, uma vez que, somente com adi¢cdo de VC ja houve um aumento na eficiéncia
da reducdo de particulas. Comparando os resultados com a série V8VC, os resultados foram
superiores apenas nas primeiras 10 horas de moagem. Logo, nos tempos de 20 e 30 horas de
moagem, os resultados apresentaram granulometria inferior.

No tempo de 30 horas, onde as particulas foram utilizadas para os processos posteriores
(compactacdo e sinterizacdo), as particulas apresentaram uma granulometria inferior quando
comparado com as séries V8SC e V8VC. A tabela 23 representa a diferenca percentual
(inferior) da granulometria de V8(VMoCr)C comparado com as outras duas séries em pesquisa,

para o tempo de 30 horas.
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Tabela 23 - Diferenca percentual da granulometria das séries V8SC e V8VC comparados com
a melhor série - V8(VMoCr)C apds 30 horas de moagem

Série D10(%) D50(%) D90 (%) Tamanho médio (%)
V8SC 72,96 16,58 74,29 47,94
V8VvC 60,68 73,07 87,77 74,56

Fonte: Autor.

A figura 44 mostra a distribuicdo volumétrica das particulas de V8 (VMoCr)C
relacionadas aos tempos de 10, 20 e 30 horas de moagem. Observa-se que o deslocamento das
curvas esta direcionado para a regido de menor tamanho de particula, de acordo com o aumento
do tempo de moagem. Os tamanhos de particula obtidos nos tempos de 20 e 30 horas foram
aproximadamente 0s mesmos para as distribuices até 80%. Acima desse valor (90 e 95%)

houve uma redugdo consideravel na granulometria.

Figura 44 - Distribui¢do volumétrica em funcdo do tamanho de particula da série
V8(VMoCr)C com adi¢éo de carbetos de vanadio (VC), cromo (CrzCz) e molibdénio (Mo2C)
via difracéo laser. Tempo de moagem: 10, 20 e 30 horas
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Fonte: Autor.

Com os resultados obtidos no gréfico assim como na tabela 22, ndo houve formacéo de
agregados como evidenciado na série V8VC. As possiveis justificativas se devem a
granulometria superior e a umidade presente nos carbetos do tipo VC além da distribuicdo dos
trés carbetos adicionados sendo distribuidos de forma mais homogénea. Uma vez que esta série
é composta pela adicdo das misturas dos carbetos de vanadio, molibdénio e cromo, a
concentracdo de VC é menor em relacdo a série V8VC (5%p. VC). Consequentemente, as

possiveis causas da formacao de agregado causada pela adi¢ao deste carbeto séo reduzidas.
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A figura 45a representa uma andlise via espectroscopia de energia dispersiva (EDS) das
particulas do ago Vanadis®8 com adic&o de carbetos de vanadio, molibdénio e cromo, apds 30
horas de moagem. Observa-se a coloracédo diferente em toda area analisada. Os carbetos foram
identificados através do mapeamento via energia dispersiva. Os pontos correspondentes de
tonalidade vermelha representam o carbeto de vanéadio enquanto os pontos verdes sdo
representados pelo carbeto de molibdénio e o azul pelo carbeto de cromo. A tonalidade dos
carbetos sdo representadas pelas figuras (45b, 45c e 45d).

Constata-se uma distribuicdo homogénea dos carbetos onde o de vanadio representa a
maior fracdo volumeétrica, justificando pelo fato de ser o carbeto com maior percentual
adicionado. A distribuicdo no meio de moagem e granulometria justificam os melhores
resultados obtidos ap6s 30 horas de moagem, ou seja, a menor granulometria obtida entre as

trés séries estudadas.

Figura 45 - (a) Mapeamento via EDS dos p6s do aco Vanadis®8 com adigdo de 5%p. de
carbetos de vanadio (VC), cromo (CrsCz) e molibdénio (M02C) apds 30 horas de moagem.
Mapeamento para identificacdo de particulas: (b) vanadio; (c) molibdénio; (d) cromo.

Fonte: Autor
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52.2.6 Morfologia e distribuicédo das particulas V8 (VMoCr)C

A figura 46 representa a morfologia das particulas bem como as distribui¢des ap6s 10,
20 e 30 horas de moagem. Nas primeiras 10 horas de moagem, a morfologia predominante é a
irregular, porém com uma grande heterogeneidade em relacdo a granulometria. Observa-se a
formacéo de agregados das particulas de granulometria inferiores nas superficies das particulas
maiores. Nos tempos de 20 e 30 horas de moagem, a morfologia predominante também foi
irregular, mas com granulometria reduzida gradativamente.

As distribuigdes nos trés tempos de moagem apresentaram um comportamento trimodal
assimétrica. Nas primeiras 10 horas de moagem, foi possivel identificar particulas com
granulometria entre 1,94 a 248,90 um. Constata-se a presenca de particulas finas de 3,06 um
(4,80% do volume total), particulas médias de 10,65 um (43,10% do volume total) e grossas de
49,37 um (52,10% do volume total).

Em 20 horas de moagem observa-se uma reducdo acentuada na fracdo de particulas
grossas de 52,10% para 13,90%. Em razéo deste fato, a fracdo volumétrica de particulas médias
aumentou para 65,20%, com tamanho médio de 10,20 um bem como as particulas finas,
apresentando um aumento de 16,10% do volume total, com tamanho médio de 3,06 um. E
evidente que o aumento em 10 horas de moagem foi eficiente na reducdo do tamanho de
particula. Além da reducdo percentual de particulas grossas, a granulometria minima e maxima
também reduziu. O menor tamanho de particula identificado foi de 0,82 um enquanto a maior
foi de 209,30 pm.

Os resultados obtidos ap6s 30 horas de moagem foram ainda mais satisfatorios. Ao
comparar com os resultados obtidos em 20 horas de moagem, a fracdo volumétrica de particulas
grossas reduziu 8,00%, apresentando particulas com tamanho médio de 51,76 um. A fracdo
volumeétrica de particulas médias aproximadamente foi a mesma, apresentando um aumento de
apenas 0,60%. A granulometria destas particulas apresenta tamanho médio de 10,13 um. Por
ultimo, a fracdo volumétrica das particulas finas aumentou 7,40%, com particulas de tamanho
médio de 2,78 um. O menor tamanho de particula identificado foi de 0,97 um enquanto o0 maior
foi de 296,00 pm.
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Figura 46 - Micrografias (MEV-ES) e distribui¢do volumétrica das particulas da série
V8(VMoCr)C. (a) e (b) 10 horas; (c) e (d) 20 horas; (e) e (f) 30 horas via difracéo a laser.
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Fonte: Autor.

5.3 Analise dos pos selecionados para compactacéo

Apbs o processo de MAE por 30 horas, os pés foram selecionados para a etapa de

compactacdo. A eficiéncia do processo de MAE est4 diretamente relacionada com o menor
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tamanho médio de particula, bem como as distribuicdes das gaussianas. Dessa forma, a série
V8(VMoCr)C apresentou a melhor reducdo do tamanho de particula. E a série V8SC apresentou
menor tamanho médio de particula, comparado a série V8VC. Porém, como discutido
anteriormente, os resultados de granulometria a laser da série V8VC ndo podem ser
considerados como menos eficientes que a série V8SC, uma vez que, apds as analises em 10,
20 e 30 horas, comprova que houve a formacgéo de agregados e isso pode ser comprovado pelo
tempo de 10 horas de moagem, onde a série V8V C demonstrou ser a mais eficiente.

Portanto, os novos compositos de matriz metalica, V8VC e V8(VMoCr)C, se mostraram
mais eficientes no processo de cominuigéo, sendo comprovados pela formacdo de um sistema
ductil-fragil, onde os carbetos adicionados representam particulas frageis, devido sua elevada
dureza e matriz correspondendo a matéria-prima ductil do sistema.

No entanto, apesar de encontrar a melhor série de moagem, quando se trata de
distribuicdo granulométrica, todas as trés series foram satisfatorias, em raz&do da distribuicéo
trimodal das particulas. Segundo Funk e Dinger, 1997, as distribui¢des trimodais favorecem o
“empacotamento” destas particulas, onde ¢ possivel a redu¢ao de porosidade devido ao
preenchimento dos espacos pelas particulas mais finas. Como resultado, a reducdo da
porosidade beneficia o processo de difusdo e com isso, € possivel obter um material com maior
densificacdo. Deste modo, as propriedades mecanicas e estruturais sdo otimizadas.

A figura 47 mostra o empacotamento de particulas com distribui¢do trimodal. Neste
caso genérico as particulas apresentam morfologia esférica. Nesta pesquisa a morfologia

predominante foi a irregular, razdo a mais que favorece o empacotamento. (Mendes, 2008)

Figura 47 - Distribuicdo trimodal simétrica. (a) representacdo genérica da estrutura do
particulado. (b) representacdo estatistica

1

© Freqiiéncia (%) S

(a) (py DPum)
Fonte: Mendes, 2008
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Os carbetos distribuidos no sistema circundam os cavacos metélicos. Quando a MAE é
iniciada, ocorrem choques entre as esferas e as particulas metélicas. Os cavacos metalicos que
contém carbetos, sdo fragmentados de forma mais intensa. Esse fato € explicado pelas tensdes
generalizadas nas particulas ddcteis e posteriormente, ocasionando a formacéo de microtrincas,
em razao da elevada dureza das particulas ceramicas (carbetos). Portanto, os carbetos tém uma
funcdo importante na cominui¢do das particulas, principalmente nas primeiras horas de
moagem. (MENDONCA,; 2018)

Figura 48 - Representacdo esquematica do mecanismo de moagem dos cavacos do ago
Vanadis®8 com adicao de carbetos. Sistema ductil-fragil

Antes da MAE No decorrer da MAE

. Esferas

\ Cavacos aco Vanadis®8 Ap6s 30 horas de MAE
e Po6s metalicos

Carbetos
« Vanadio (VC)

®= « Molibdénio (MozC)
*« Cromo (Cr:C2)

Fonte: Adaptado de Mendonca, 2018.

Apesar das séries de cavacos com adicdo de carbetos apresentarem uma reducdo do
particulado mais eficaz, todas as trés evidenciaram um tamanho de particula e uma distribuicdo
granulométrica adequadas para a compactagdo. Chang et al. (2011), sintetizaram um novo
compdsito metalico com pds do aco Vanadis®4 com adigdo de particulas cerdmicas de TiC.
Segundo eles, os pds do ago disponibilizado pela empresa apresentavam uma granulometria na
faixa de 7 a 110 um. Esse intervalo é apropriado para obter componentes com excelentes
propriedades mecanicas, justificados pela alta densifica¢do, que é consequéncia da reducdo do

percentual de poros.
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Para uma melhor compreenséo da granulometria média utilizada em outras pesquisas, a
tabela 24 mostra o tamanho médio de particula e 0s meios de obtencéo dos pds. Observa-se que
0s pos obtidos por MAE estdo dentro do intervalo estabelecido por Chang et al., 2011 e até
mesmo inferiores com os pos utilizados por outros autores, nas quais sdo obtidos por

atomizacéo e apresentam alta qualidade para as respectivas aplicagoes.

Tabela 24 - Comparacdo do tamanho médio de particula, processo de obtencdo de pos e
morfologia obtidos neste trabalho com outras pesquisas

Tembo de Tamanho
. Obtencéo dos b médio de .
Material A moagem . Morfologia Fonte
pés h) particula
(Lm)
V8SC MAE 30 22,05 Irregular Autor
V8VvC MAE 30 45,13 Irregular Autor
V8
(VMoCr)C MAE 30 11,48 Irregular Autor
TORNBENG C,;
Vanadis®4 Atomizacdo - 60,00 Esférica FOLZER A.; 2002
CHANG, S.H. et al.,
Vanadis®4 Atomizagédo - 50,00 Esférica 2019
CHANG, S.H. et al.,
Vanadis®4 Atomizagédo - 30,00 Esférica 2019
HUANG, K.T. et
Vanadis®4  Atomizacdo - 38,00 Esférica al., 2017

Fonte: Autor.

5.4 Difratogramas de raios X apds MAE e tamanho de cristalito

Baseado nos resultados obtidos pela técnica de DRX, identificou-se as fases presentes
no material. Na figura 32, foi possivel identificar os picos das fases contidas no ago Vanadis®8
na condicdo como recebida (recozido). Como esperado, foram encontradas duas fases: uma
matriz ferritica (Fe-a) e carbetos de VVanadio. Os carbetos de VVanadio correspondem ao carbetos
do tipo MC, equivalente a estrutura cristalina ctibica de face centrada.

A figura 49, mostra os difratogramas das amostras de 10, 20 e 30 horas de moagem,

pertencentes as séries V8SC, V8VC e V8 (VMoCr)C. Considerando os picos mais intensos de
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Fe-a (44,7° ¢ 82,2°) e de VC (37,3°), observa-se que nas primeiras 10 horas de moagem houve

um alargamento dos picos além da diminuig&o da intensidade.

Figura 49 - Difratogramas de raios X apos 10, 20 e 30 horas de MAE. (a) e (b) V8SC; (c) e
(d) VBVC; (e) e (f) V8(VMoCr)C
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Com o aumento do tempo de moagem, essas mudangas sdo mais pronunciadas. Com
relagdo aos picos de menor intensidade, é evidente o desaparecimento ainda no inicio do
processo de MAE. Essa modificacdo na caracteristica dos picos esta ligada a tendéncia do
fendmeno de amorfizacdo, ou seja, no processo de MAE ocorre a deformacéo plastica severa
ndo uniforme da rede cristalina (microtensdo), resultando no refinamento do gréo, falhas de
empilhamento, defeitos cristalinos, redugdo do tamanho de particula e do tamanho de cristalito
(Dias et al., 2017; Fernandes et al., 2019).

As imagens da figura (49b, 49d e 49f), correspondem a ampliacdo das imagens 49a, 49¢c
e 49e respectivamente, do pico mais intenso que estd no intervalo entre 42 a 47°. Comparando
0S picos nota-se que houve uma maior diminuicdo da intensidade referentes a 30 horas de
moagem. A figura 50, mostra os graficos de tamanho de cristalito® onde observa-se de forma
mais clara, a tendéncia de amorfizacéo do reticulado cristalino e /ou formacéo de uma estrutura
nanocristalina.

Figura 50 - Tamanho médio de cristalito. a) Fe-a; b) VC

l)J 39,13

ﬂl 3948

B vsvC
] va(VMoCr)C ] v8(vMocCriC

[ ]vscr

g17 861 goy

715 T8 T4

Tamanho de cristalito (nm) - Fe
Tamanho de cristalito (nm) - VC

10 20
Tempo de moagem (horas) Tempo de moagem (horas)

Fonte: Autor

A figura 50 representa o tamanho médio de cristalito das fases Fe-a e VC nos tempos
de 10, 20 e 30 horas de moagem. De acordo com os resultados apresentados nos gréaficos, a
reducdo do tamanho de cristalito era esperada com a evolucdo do tempo de moagem. Segundo
Pinto, 2008 a reducdo do tamanho de cristalito esta relacionada com o aumento percentual de
microdeformacéo, uma vez que os pos foram deformados em razdo aos repetitivos impactos

provocados pelo processo de MAE.

(*) Repeticdo uniforme da célula unitaria define o cristal. Se este for bem pequeno,
normalmente é chamado de cristalito (Pinto, 2008).
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Os resultados estdo coerentes com aqueles obtidos por Fernandes et al., 2019, onde foi
realizado um estudo da obtencdo de p6s nanométricos da liga WC-12%p. AISI 304 e foi
analisado o tamanho de cristalito conforme o tempo de moagem, relacdo massa/esfera e rotacao
do moinho.

Um fato que deve ser considerado na figura 50 é a reducdo gradativa do tamanho de
cristalito da fase Fe-o com tempo de moagem. Porém, a fase VC da série V8V C apresentou um
aumento no tamanho de cristalito comparando os tempos de 20 e 30 horas. Este aumento pode
estar relacionado a baixa intensidade desta fase, que ap0s o processo de moagem, praticamente
desapareceram devido ao refinamento da estrutura cristalina, levando a reducéo do limite de
deteccdo destas fases. Como consequéncia, os resultados ap6s o refinamento podem apresentar
erros de medida.

Concluindo, o tamanho médio de cristalito da fase Fe-a foi inferior em todas horas de
moagem quando comparados com a fase VC. Uma justificativa para isso € a elevada dureza da
fase VC, o que dificulta o processo de microdeformacao do reticulado cristalino.

5.5 Tratamentos térmicos

5.5.2 Sinterizagao

5.5.3 Caracterizacdo das amostras (densidade / porosidade)

A densidade das amostras obtidas na compactacdo uniaxial e apds o tratamento térmico
de sinterizacdo, foram avaliadas com o intuito de verificar a densificacdo ap6s o TT. Os
resultados foram baseados em célculos feitos apds medidas nas dimensdes e da massa dos CP’s,
representado pela (equacéo 4).

A figura 51 representa a micrografia de uma amostra da série V8VC. E possivel observar
0s trés estagios durante a sinterizacdo no estado solido. O estagio inicial corresponde ao inicio
do contato entre as particulas e empescogamento, isto &, inicio do processo de difusdo no estado
solido. O estagio intermediario corresponde a continuacdo do processo de difuséo,
caracterizado pelo alargamento do “pesco¢o” e ndo se distingue das particulas individuais. Por
ultimo, o estagio final corresponde ao arredondamento dos poros restantes. Nesta etapa, 0

material apresenta valores altos de densificagdo. (German, 2005)
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Figura 51 - Representacdo esquematica dos estagios de sinterizacdo. Micrografia da amostra
V8VC sinterizada via MO.

Estagio final

Fonte: Autor

A figura 52 mostra os valores médios das densidades a verde, sinterizada e aparente das
amostras V8SC, V8VC e V8(VMoCr)C. Observa-se que os valores referentes a densidade a
verde ndo apresentaram grande variacdo devido aos mesmos pardmetros aplicados (carga,

tempo e repeticdes).

Figura 52 - Comparacdo entre as densidades: a verde, sinterizada e aparente das amostras
V8SC, V8VC e V8(VMoCr)C

10

I Densidade a Verde
Il Densidade sinterizada
[ Densidade aparente

6,52

619 630 6,24 649

Densidade (g/cm?)

V8SC V8vC V8(VMoCr)C

Fonte: Autor.
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Apesar dos valores encontrados na densidade a verde das amostras serem proximos, a
série V8SC foi a que apresentou melhor densificacdo. Consequentemente, a densidade das
amostras sinterizadas e aparente também foram maiores. Os possiveis motivos para esta
pequena vantagem na densidade da série V8SC se da pela distribuicdo granulométrica de
particulas (finas / médias / grandes) além de apresentarem granulometria reduzida.

Como consequéncia, a area superficial destas particulas € maior, o que facilita o
processo de difusdo atdbmica. A auséncia de particulas ceramicas também é uma justificativa.
Segundo Huang et al., 2018, dependendo da fracdo adicionada de particulas ceramicas, é
necessario um aumento de temperatura para obter uma melhor densificacdo dos sinterizados
devido ao aumento de energia de difusdo entre as particulas. Nestes casos, os carbetos
adicionados atuam como barreiras no processo de difusdo atdbmica.

Chang et al., 2019, analisaram a influéncia da adicdo de particulas de Mo2C no aco
Vanadis®4 em diferentes propor¢des. Concluiram que, com o aumento de temperatura de
sinterizacdo além do teor de Mo.C (1% para 5%p.) € possivel obter maior densificacdo. A
justificativa para tal afirmacédo se da pela reacdo entre 0 Mo.C e o0 V contido na matriz, uma
vez que, a energia livre do Mo2C é maior que o VC. Dessa forma, ao contrario de Huang et al.,
2018, a sinterizagdo em temperaturas inferiores é possivel de obter um material mais
densificado quando comparado com aqueles sem adicdo de particulas ceramicas. As
propriedades fisicas e quimicas das particulas ceramicas sdo primordiais para o controle do
processo de difusdo no estado sélido.

Como nédo houve variacdo no teor de carbeto adicionado, as justificativas citadas acimas
sdo algumas hipoteses para auxiliar na analise das amostras sinterizadas deste trabalho. Como
observado nas amostras compactas a verde, a densidade das sinterizadas também apresentaram
pequena variacao entre elas. No entanto, ao comparar com o material como recebido, todas as
séries apresentaram valores inferiores ao material CR, na qual o valor da densidade corresponde
a 7,46 g/cm?3 (Uddeholm, 2016). Embora o aco Vanadis®8 ser obtido por MP, 0 processo
produtivo possibilita a fabricacdo de um produto com alta densificacdo, decorrente aos
processos de prensagem isostatica a quente, onde é possivel alcancar densidades proximas a
98% além do processo de forjamento ou laminagédo a quente que reduz o numero de defeitos,
especificamente os poros.

A figura 53, representa a fracdo volumétrica de poros, densificacdo (percentual em
relacdo ao material CR) e contragdo volumétrica. Comparando os valores da porosidade

aparente em relacdo & densidade aparente da figura 52, apresenta uma relagdo esperada, uma
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vez que, essas grandezas séo inversamente proporcionais. Quanto menor a densidade a verde
e/ou sinterizada, espera-se que a fracdo de porosidade aparente seja maior. Assim, os valores
de densidade ap0s sinterizacdo e da porosidade aparente foram respectivamente: 6,31 g/cm?3 e
12,53% para V8SC; 6,19 g/cm? e 15,54% para VBVC e 6,24 g/cmd e 12,94% para
V8(VMoCr)C.

Figura 53 - Relacdo entre porosidade aparente, densificacdo e contracdo volumétrica das
séries V8SC, V8VC e V8(VMoCr)C

60

I Porosidade aparente
55 Il Densificagéo
5 40,83 [ Contragéo Volumétrica

Percentual em volume (%)

V8SC V8vC V8(VMoCr)C

Fonte: Autor.

No entanto, esperava-se também que os valores de contracdo volumétrica apresentassem
0 mesmo comportamento em relacdo a densidade e porosidade aparente a respeito de serem
grandezas inversamente proporcionais. No entanto, foi observado que as amostras com maior
percentual de porosidade aparente foram aquelas que apresentaram um potencial de
densificacdo e contragdo volumétrica maiores. Uma possivel justificativa é a dimensdo dos
poros com comportamento “outlier ”, em outras palavras, valores discrepantes em relacéo ao
tamanho médio.

A figura 54 mostra as micrografias obtidas apds o processo de sinterizacdo das amostras
V8SC, V8VC e V8(VMoCr)C. A regido destacada em vermelho representa 0s poros engquanto
a clara representa a area densificada. Essas analises de porosidade foram obtidas com o auxilio
do software Stream Basic, que permite realizar o calculo percentual de porosidade. Essa técnica
foi utilizada em paralelo as andlises feitas via pelo método de Arquimedes. Observa-se que a
micrografia correspondente a série V8VC apresenta um poro com dimensédo divergente dos

demais, embora a area restante apresenta alta densificagao.
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Figura 54 - Micrografias via MO das amostras sinterizadas. a) V8SC; b) V8VC,; c)
V8(VMoCr)C. Poros (regido destacada em vermelho).

Fonte: Autor.

A imagem 55 representa os valores de porosidade aparente obtidos pelas técnicas de
MO e pelo método de Arquimedes. Observa-se que os valores encontrados pela técnica de MO
sdo coerentes com a técnica de Arquimedes, quando as trés séries sdo comparadas entre si. No
entanto, 0s percentuais de porosidade encontrados pela técnica de MO séo inferiores. Esta
técnica permite analisar somente a area superficial, enquanto no principio de Arquimedes é
possivel abranger todo o volume de corpo de prova, além de regides internas da amostra, até
onde seja possivel o preenchimento de agua destilada. Outra limitacdo do software é a
identificacdo de possiveis fases secundarias refinadas, que podem apresentar um aspecto
semelhante ao do poro.
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Figura 55 - Comparacao dos resultados de porosidade das amostras sinterizadas pelo método
de densidade de Arquimedes (aparente) e via MO.
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Fonte: Autor.

Apesar de identificar diferencas entre as densidades das séries V8SC, V8VC e
V8(VMoCr)C, todas apresentaram uma densifica¢do consideravel. Comparando as densidades
apos o processo de sinterizacdo com o material como recebido (teorica), o percentual médio de
densifica¢do foram:

e VBSC: 87,46%;
o VBVC: 84,45%;
e V8(VMoCr)C: 87,06%

5.6 Caracterizacao estrutural apos aos tratamentos térmicos (sinterizacao

— témpera — revenimento)

Neste topico, estdo apresentados os resultados obtidos apos a caracterizagdo estrutural
por MEV e DRX. Para uma compreensao das transformacdes ocorridas nas microestruturas, 0s
subtopicos posteriores serdo divididos por séries, na qual os resultados mostram as
caracteristicas microestruturais das condicbes de sinterizagdo, témpera e revenimento. As
amostras cedidas pela empresa, também foram tratadas termicamente, com o objetivo de

comparar a microestrutura com os novos materiais obtidos (V8SC, V8VC e V8(VMoCr)C).
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5.6.1 Como recebida

56.1.1 Microscopia eletronica de varredura

Como mencionado no item 5.1, 0 ago Vanadis®8 no estado como recebido (recozido)
apresentou uma microestrutura com carbetos finos primérios do tipo MC (ricos em vanadio)
distribuidos uniformemente em uma matriz ferritica. Como este a¢o é produzido por atomizacéo
com elevada taxa de resfriamento (aproximadamente 10° K/s), os pds resultantes apresentam
microestrutura com presenca de carbetos eutéticos primarios (MC), austenita e pequena fracdo
de martensita. (Wiebner et al.,, 2008). Nos processos termomecanicos posteriores, a
microestrutura resultante é de carbetos primarios com matriz ferritica.

No entanto, a micrografia da figura 56, foi identificado carbetos do tipo MC, distribuidos
homogeneamente, apresentando dimensdes menores de 1 um e alguns entre 1 e 2 um. As
dimensdes bem reduzidas dos carbetos primarios é consequéncia do processo de atomizagao.
Os carbetos formados nos processos de fundicdo convencional, geralmente apresentam

dimensdes superiores a 5 pm.

Figura 56 - Micrografia (MEV-ERE) do material como recebido (recozido).

2 um EHT = 15.00 kV Signal A = NTS BSD
H WD = 6.5 mm Mag = 5.00 K X

Fonte: Autor

Até mesmo com a analise quimica pontual (item 5.1), ndo foi possivel distinguir a
diferenga na composicao quimica destes carbetos. A coloragdo diferente apresentada, pode ser
efeito da orientacdo dos mesmos.
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A micrografia da figura 57, representa 0 aco apds 0 processo de témpera. Nesta
circunstancia, o aco foi aquecido até 1080°C, mantido nesta temperatura por 30 minutos e
posteriormente resfriado em 6leo. Observa-se uma microestrutura martensitica uniforme (a’)
com a presenca de carbetos eutéticos primarios MC, distribuidos uniformemente na matriz. De
acordo com o estudo feito por Bilek et al., 2011, os carbetos primarios MC sdo muito estaveis,
no entanto, aqueles que apresentam uma area de 0 — 0,6 um?, sao dissolvidos na matriz. Outra
hipdtese para 0 enriquecimento da matriz com carbono e elementos de liga, podem ser dos
possiveis carbetos do tipo M23Cs, na qual nesta temperatura séo totalmente dissolvidos.

Ha& presenca de austenita retida nessa microestrutura, no entanto somente foi possivel
identifica-la pelo DRX (préximo item da discusséo). A austenita retida é esperada em agos com
alto teor de carbono e elementos de liga, devido ao tempo insuficiente da total transformacao

de austenita em martensita.

Figura 57 - Micrografia (MEV-ERE) do material como recebido temperado.

2 pum EHT = 10.00 kV Signal A = NTS BSD
H WD = 14.00 mm Mag = 5.00 K X

Fonte: Autor.

A figura 58 representa a micrografia do Vanadis®8 apos o tratamento térmico de revenimento.
Observa-se uma microestrutura formada por uma matriz de martensita revenida (a’r), COmM a
presenca de carbetos primarios MC além de uma porosidade residual. Foi identificado um
ligeiro aumento no tamanho dos carbetos, decorrentes do tempo prolongado de tratamento
térmico. Este tratamento foi realizado com o intuito de transformar a austenita retida em
martensita, além de possibilitar a reducdo de tensdes internas provenientes do resfriamento
brusco durante a témpera. Em consequéncia, este tratamento melhora a tenacidade do aco.
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Possivelmente, pode ter ocorrido a formacgéo de carbetos secundarios. No entanto, somente com
as técnicas de MEV e DRX néo foram suficientes para fazer a caracterizagdo, uma vez que,
esses carbetos sdo nanométricos e possuem fracdo volumétrica reduzida, onde o DRX néo
atinge a deteccdo. Em outros trabalhos, esses carbetos somente foram identificados com a

técnica de microscopia eletronica de transmiss&o.

Figura 58 -Micrografia (MEV-ERE) do material como recebido ap6s duplo revenido.

3um EHT = 10.00 kV Signal A = NTS BSD
H WD = 14.5 mm Mag = 5.00 K X

Fonte: Autor

Em resumo, com os tratamentos térmicos submetidos, foi possivel perceber que os
carbetos eutéticos MC sdo estaveis tanto no aspecto fisico e quimico em temperaturas elevadas
de tratamento térmico. A principal transformacdo foi da matriz, onde na condi¢do recozida era
ferritica, e apds a témpera, se transformou em martensita. Devido a alta fracdo de carbetos
distribuidos na matriz, o ataque quimico ndo revelou os contornos de grdo. Mas é possivel
concluir que os carbetos com tamanho inferiores a 1 um estdo presentes no interior do gréo,
enquanto os maiores estdo nos contornos de gréo, atuando como barreiras no deslocamento de
discordancias. Como resultado, além da elevada dureza dos carbetos, o0 aco apresenta elevadas

propriedades mecanicas.

5.6.1.2 Difratometria de Raios X

Em paralelo a caracterizacéo feita por MEV, as anélises por DRX comprovam as fases
presentes em todas condigdes em que as amostras foram submetidas aos tratamentos térmicos.
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A figura 59, representa os difratogramas do aco Vanadis®8 nas condi¢Ges como recebido
(recozido), temperado e revenido. As linhas verticais tracejadas em vermelho, representa o
posicionamento dos picos em relacéo ao estado recozido. O intuito é verificar o comportamento
dos picos em relacdo aos possiveis deslocamentos.

Como j& abordado, o DRX detectou as fases MC (CFC), a (CCC) e a possivel fase
M23Cs Na condigéo como recebido.

Em relagdo ao estado ap6s o TT de témpera, foi identificado a martensita (a”), carbetos
ndo dissolvidos do tipo MC e austenita retida (yr). Observa-se que o possivel carbeto do tipo
M23Cs néo foi identificado. Em temperaturas superiores a 1000°C, eles sdo dissolvidos na
matriz. Os picos referentes a austenita retida, correspondem aos padrdes de Fe-y (CFC). Esta
fase ja era esperada devido a elevada taxa de resfriamento, onde ndo ha tempo suficiente para
a total transformacdo em martensita.

Os picos referentes a martensita, teve um ligeiro alargamento e deslocamento para
esquerda. Esse comportamento evidencia a supersaturacdo da estrutura cristalina pelo carbono
e elementos de liga. Por altimo, os picos MC apresentaram um pequeno deslocamento para
direita, o que é possivel justificar pela distorcdo da rede cristalina, proveniente ao severo
resfriamento.

Apl6s ao revenimento, constata-se 0 desaparecimento da austenita retida. Pode-se
concluir que houve a transformagdo em martensita decorrente da instabilidade da austenita no
aquecimento além da provavel formacdo de carbetos secundarios, no entanto, estes ndo
detectados pelo DRX. Durante o revenimento houve o surgimento de Oxidos de ferro,
justificado pelo tratamento sem atmosfera protetora. Como o tratamento foi realizado em
temperatura elevada e por tempo prolongado, ja era esperado as possiveis formacdes de 6xidos

na superficie do material.
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Figura 59 - Difratometria de raios X das amostras CR (recozida), temperada e revenida
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Fonte: Autor

5.6.2 V8SC

5.6.2.1 Microscopia eletronica de varredura

A figura 60 representa a micrografia da série V8SC obtida por MEV no modo de
elétrons secundarios. Observa-se uma regido altamente densificada, com a presenca de finos
carbetos do tipo MC primarios, distribuidos homogeneamente em uma matriz ferritica. Nota-se
gue mesmo a MAE ser um processo que causa uma deformacéo severa da rede cristalina, 0s
carbetos permaneceram estaveis.

Como o processo de sinterizagéo foi utilizada elevadas temperaturas (1250°C), nédo foi
identificado nenhum tipo de carbeto secundéario. A esta temperatura, somente os carbetos do
tipo MC (ricos em vanadio) permanecem estaveis. Apesar da moagem ser eficiente quando se
trata de distribuicdo trimodal e tamanho de particula, ndo foi possivel impedir a formacéo de

poros nas amostras.
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Figura 60 - Micrografia (MEV-ES) da série V8SC sinterizado.

2 pm EHT = 20.00 kv Signal A = SE
H WD = 13.00 mm Mag = 5.00 K X

Fonte: Autor.

Todas as séries investigadas nesta pesquisa, seguiram 0S mesmos parametros de
tratamentos térmicos como nas amostras do aco cedido pela Uddeholm (2016). A figura 61
representa a micrografia da série V8SC apds o tratamento térmico de témpera. Na micrografia
ndo foi possivel identificar a austenita retida, somente com a técnica de DRX. Os carbetos do
tipo MC foram os Unicos presentes apés a témpera. Em outras amostras foi notavel a redugéo
de porosidade. A explicagdo pode ser baseada na re-sinterizacdo dessas amostras, uma vez que
0 aco foi aquecido a 1080°C.

Figura 61 - Micrografia (MEV-ES) da série V8SC sinterizado + temperado.

2 um EHT = 18.00 kV Signal A = SE
H WD = 13.00 mm Mag = 5.00 K X

Fonte: Autor.
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Apos o tratamento de revenimento, as amostras apresentaram a microestrutura muito
parecida como a da figura 62, com a presenga de martensita revenida (a’r), carbetos primarios
do tipo MC e poros. Os carbetos apresentados sdo mais refinados quando comparados com 0
da figura 58. Mesmo apresentando a morfologia caracteristica deste carbeto, possivelmente eles
sofreram um refinamento (quebra) durante o processo de MAE. Um fato interessante que dever
ser mencionado nesta micrografia € a regido onde os poros estdo presentes. Verifica-se a
presenca de carbetos e a “falta” da matriz ferritica nessas regides. Como as propriedades fisicas
e termodinamicas dessas fases sao distintas, possivelmente os carbetos atuaram como barreiras

para a difusdo atdmica completa.

Figura 62 - Micrografia (MEV-ERE) da série VV8SC sinterizado + temperado + duplo
revenido.

2 um EHT = 10.00 kV Signal A = NTS BSD
H WD =12.5 mm Mag = 5.00 K X

Fonte: Autor.

5.6.2.2 Difratometria de Raios X

Os DRX correspondentes aos tratamentos térmicos de sinterizacdo, témpera e
revenimento da série V8SC estdo representados na figura 63. Ao comparar o difratograma
referente a sinterizacdo com o da figura 49 (MAE), nota-se que o0 aumento da intensidade dos
picos além da reducdo da largura. Conclui-se que houve a restauracdo da cristalinidade das
fases, em outras palavras, houve a reorganizacéo da estrutura cristalina, uma vez deformada
pelo processo de MAE. Como a microestrutura foi encruada durante a MAE, possivelmente
pode ter ocorrido também o processo de recristalizacdo da fase ferritica durante o aquecimento
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no tratamento térmico. As fases presentes na sinterizagdo correspondem aos carbetos primarios
do tipo MC além da matriz ferritica (o).

ApOls a témpera, os carbetos MC permaneceram estaveis. Houve a transformacao
martensitica, no entanto, € perceptivel a presenca de austenita retida. Com o revenimento, a
martensita transformou em martensita revenida enquanto a austenita se transformou em

martensita e provavelmente em carbetos secundarios.

Figura 63 - Difratometria de raios X das amostras V8SC (sinterizada, temperada e revenida)
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Fonte: Autor.

5.6.3 V8VC

56.3.1 Microscopia eletronica de varredura

As figuras 64, 65 e 66 representam as micrografias do novo compaosito V8VC apos a
sinterizagdo, témpera e revenimento, respectivamente. Analogamente a série V8SC, a
microestrutura sinterizada apresentou carbetos primarios do tipo MC distribuidos
homogeneamente em uma matriz ferritica. Uma diferenca foi notada na micrografia apos a
témpera. Apds o ataque quimico com Villela, ndo foi possivel identificar de forma clara a

presenca de martensita. Apds as analises por DRX, observou uma grande fracdo de austenita
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retida. Assim, a matriz € composta basicamente por austenita e uma pequena fracdo de
martensita além de carbetos ndo dissolvidos do tipo MC. Possivelmente, a elevada fracdo de
austenita retida se deve pela dissociacdo de carbetos de vanadio sub e nanométricos tanto da
matriz quanto aos adicionados durante a moagem, elevando o teor de carbono na austenita e
consequentemente reduzindo a temperatura inicial da transformacdo martensitica, levando ao
atraso da transformacédo da austenita em martensita. Os carbetos com morfologia irregular sdo
aqueles que foram adicionados durante o processo de MAE (circulo vermelho) enquanto os
MCs identificados correspondem aos primarios da microestrutura inicial

A regido destacada com o circulo vermelho, mostra uma regido com concentragdo de
carbetos de vanadio adicionados antes do processo de MAE. E nitido o comportamento destes
carbetos como barreiras de difusdo atdmica das particulas do aco. Os carbetos de Vanadio
apresentam elevada entalpia de formacéo e baixa entropia, fatos que diminuem a energia livre
de Gibbs. Consequentemente, apresentam elevada estabilidade, sendo necessario temperaturas
superiores para ocorrer a dissociacdo e posteriormente a solubilizacdo na matriz. Outro provéavel
acontecimento pode ser a expansdo volumétrica na transformacao de fase, que contribuiu para
a separacdo de particulas que ndo sofreram a difusdo completa. No caso desta série, 0s carbetos
adicionados podem sido barreiras para a difusdo atdmica. Segundo Das et al.,2010, a
transformacéo de austenita em martensita tem uma expansdo de 4% do volume. Dependendo
da severidade do resfriamento, pode falhar em casos extremos. Com o ataque quimico, foi
possivel identificar contornos de grdo austenitico, além de regides contendo fracbes de
martensita

Apos o revenimento (figura 66), € possivel identificar que a matriz foi transformada, ou
seja, toda austenita presente apds a témpera se transformou em martensita. Além disso, é
possivel observar os contornos de grdo austenitico, com carbetos de maior tamanho nos

contornos de grdo e 0s menores nos interiores dos graos.
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Figura 64 - Micrografia (MEV-ES) da série V8VC sinterizado.

2 um EHT = 20.00 kV Signal A = SE
H WD =13.5 mm Mag = 5.00 K X

Fonte: Autor.

Figura 65 - Micrografia (MEV-ERE) da série V8VC sinterizado + temperado.

2 um EHT = 10.00 kV Signal A = NTS BSD
H WD = 13.00 mm Mag = 5.00 K X

Fonte: Autor.
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Figura 66 - Micrografia (MEV-ERE) da série V8VC sinterizado + temperado + duplo
revenido.

2 um EHT = 10.00 kv Signal A = NTS BSD
H WD =12.5 mm Mag = 5.00 K X

Fonte: Autor.

5.6.3.2 Difratometria de Raios X

Os difratogramas relacionados aos tratamentos térmicos de sinterizacdo, témpera e
revenimento das amostras V8VC estdo demostrados na figura 67. Durante a sinterizacdo
ocorreu 0 mesmo fendmeno, ou seja, a reorganizacao da estrutura cristalina das fases dos pos
de Vanadis®8. Foi identificado a fase a além de carbetos do tipo MC (ricos em Vanadio).
Certamente estes carbetos sdo correspondentes & microestrutura do aco com a mistura do
carbeto adicionado (5%p. VC).

Ap0s o tratamento térmico de témpera, observa-se uma pequena fracdo de martensita e
grande fracdo de austenita além de carbetos ndo dissolvidos do tipo MC. O difratograma
confirma a micrografia da figura 65, onde ndo foi possivel encontrar regides com a fase
martensita bem definida. Pode-se afirmar que a fracdo de austenita € maior que a martensita.
Talvez a adicdo de carbetos de vanadio pode ser a explicacdo para o atraso na transformacao
martensitica. Outra possivel explicacdo é a solubilizacdo dos carbetos de vanadio na matriz
austenitica. Segundo Jurcy et al., (2011) os carbetos de area superficial sub e nanométrica sdo
solubilizados na matriz. Como a dimenséo € reduzida, ha um aumento da area superficial, o que
reduz a estabilidade dos carbetos. Consequentemente, a cinética de decomposicdo €

intensificada, sendo suficiente para a desestabilizac&o e/ou solubiliza¢do dos carbetos na matriz.
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Como resultado, a saturacdo de carbono e elementos de liga s&o maiores quando a
temperatura de austenitizacdo é elevada, o que diminui a temperatura de transformacgédo Mi e
Mf (inicial e final) da martensita, tendendo a aumentar a fracdo volumétrica de austenita retida
necessitando na maioria dos casos, o tratamento abaixo de zero. Tanto a microestrutura quanto
a dureza é resultado da competicdo entre a saturacdo da austenita (aumento de dureza) e a
formagé&o de austenita retida (diminuicéo da dureza) (Jurcy et al., 2011; Das et al., 2010).

No entanto, o duplo revenimento foi suficiente para transformar toda austenita em
martensita. Além do surgimento da martensita, foi possivel identificar os carbetos do tipo MC.
Nos casos de agos ferramentas, é aconselhavel que se tenha o minimo de austenita retida, pois
como é fase pobre de propriedades mecanicas como dureza e resisténcia ao desgaste. Visto que
¢ uma fase instavel, pode se transformar durante a aplicacdo do material, dependo da

temperatura de operagao.

Figura 67 - Difratometria de raios X das amostras V8VC (sinterizada, temperada e revenida)
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Fonte: Autor

5.6.4 V8(VMoCr)C

5.6.4.1 Microscopia eletronica de varredura

As figuras 68, 69 e 70 representam as micrografias do novo composito V8(VMoCr)C

apos os tratamentos térmicos de sinterizacdo, témpera e revenimento, respectivamente. A
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micrografia (figura 68) mostra regido com alta densificacdo com pequena fracdo de poros.
Também é possivel identificar a matriz ferritica com carbetos distribuidos uniformemente.

A partir da analise de EDS é possivel afirmar que os carbetos adicionados durante a
MAE (vanadio, cromo e molibdénio) ndo foram dissolvidos na matriz. Portanto, os carbetos
distribuidos na matriz correspondem do tipo MC (Vanadis®8) além de VC, Mo.C e CrsC>
adicionados. Devido a elevada fragéo de carbetos na matriz além da amostra ndo ter sido atacada
com reagente quimico, ndo foi possivel de identificar se os carbetos adicionados estdo situados
entre as particulas que sofreram difuséo.

Ap0s o tratamento térmico de témpera, os carbetos do tipo MC além dos VC e Mo2C,
adicionados, permaneceram estaveis. Em relagdo ao carbeto CrsC,, possivelmente foi
solubilizado na matriz, evidenciado pelo aumento percentual de Cr. A matriz ¢
predominantemente martensitica, com uma pequena fracdo de austenita retida identificada pelo
DRX. Além destas fases presentes na microestrutura, uma pequena fragdo de porosidade foi
identificada. Os carbetos inferiores a 1 um possivelmente sdo aqueles que foram adicionados.

Com o duplo revenimento, a austenita retida se transformou em martensita além da
possivel formacdo de carbetos secundarios devido a combinacdo do C (retido) com os
elementos de liga solubilizados na matriz. A micrografia (figura 70) mostra uma regido que
possivelmente sofreu aglomeracgédo durante a etapa de compactacao.

No caso do processo de MP, esta segregacao presente é inerente ao processo, sendo que
na etapa de compactacdo, ndo é possivel o controle rigido da composi¢do quimica dos pos.
Portanto, houve regides com maior percentual volumétrico de carbetos. No caso da regido com
pequena presenca de carbetos, possivelmente eles estdo presentes na escala nanométrica, na
qual com o aumento utilizado, a identificacdo é complexa. Observa-se a presenca de carbetos
acima de 3 um. Como cada ciclo de revenimento foi realizado por 120 minutos, este periodo

foi suficiente para potencializar o crescimento destes carbetos.
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Figura 68 - Micrografia (MEV-ES) da série V8(VMoCr)C sinterizado.

2 um EHT = 18.00 kV Signal A =SE
H WD = 13.00 mm Mag = 5.00 K X

Fonte: Autor.

Figura 69 - Micrografia (MEV-ERE) da série V8(VMoCr)C sinterizada + temperada.

2 pum EHT = 10.00 kV Signal A = NTS BSD
H WD = 13.00 mm Mag = 5.00 K X

Fonte: Autor.
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Figura 70 - Micrografia (MEV-ERE) da série V8(VMoCr)C sinterizada + temperada + duplo
revenido.
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Fonte: Autor

5.6.4.2 Difratometria de Raios X

A figura 71 representa os difratogramas de raios X apds os tratamentos térmicos de
sinterizacdo, témpera e revenimento. Diferente das séries V8SC e V8VC, houve uma pequena
fracdo de austenita retida durante a témpera.

Outro fato que deve ser observado € a auséncia de picos relacionados aos carbetos
adicionados (vanadio, molibdénio e cromo). O fato desses carbetos corresponderem a uma
fracdo volumétrica abaixo de 5% dificulta a deteccdo além da amorfizacdo dessas fases durante
a MAE.

O difratograma da figura 72, foi feito com o intuito de comprovar tal fato. Ele representa
a deteccdo dos planos cristalograficos dos carbetos antes do processo de MAE. Observa-se que

nenhum destes picos foram identificados no processo de sinterizacao, témpera e revenimento.
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Figura 71 - Difratometria de raios X das amostras V8(VMoCr)C
(sinterizada, temperada e revenida)
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Figura 72 - Difratometria de raios X das amostras de carbetos de vanadio (VC); molibdénio
(Mo2C) e cromo (CrsC»)
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5.7 Caracterizacao mecanica

5.7.1 Ensaio de Microdureza

Os ensaios de microdureza Vickers, de escala HV, foram realizados nos materiais
desenvolvidos nesta pesquisa (V8SC, V8VCe V8(VMoCrC)) bem como as amostras no estado
como recebido, considerando todas condi¢Bes de tratamentos térmicos, isto €, sinterizagdo,
témpera e revenimento. A finalidade de aferir a dureza no material cedido pela Uddeholm em
todas condicdes citadas foi comparar as propriedades com 0s novos materiais produzidos.

Os resultados da Microdureza em todas séries e condigdes de tratamentos térmicos estdo
representados na figura 74. Previamente, foi feito um estudo da temperatura de tratamento
térmico de revenimento uma vez que, os parametros cedidos pelo catalogo da Uddeholm néo
constam as condicdes para a temperatura de austenitizacdo durante a témpera deste trabalho
além do meio de resfriamento.

No catalogo fornecido consta as temperaturas de austenitizacdo para témpera de 1020,
1100 e 1180°C com resfriamento forcado ao ar e nesta pesquisa, a temperatura escolhida foi de
1080°C e resfriamento ao 6leo. Portanto, devido as condi¢des distintas, avaliou-se o ciclo de
revenimento para definir a temperatura mais adequada para proceder o tratamento nas amostras
obtidas neste trabalho. A figura 73 mostra o estudo feito nas amostras do material como
recebido tratado termicamente comparado com as informacdes contidas no material do

fabricante.

Figura 73 - Gréfico das curvas de revenimento (microdureza HV versus temperatura °C) do

aco Vanadis®8. CR (amostras submetidas a duplo revenimento) e Uddeholm 2016 (catalogo)
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Os valores referentes a curva CR correspondem aos experimentos realizados nesta
pesquisa enquanto outras trés curvas (Uddeholm, 2016) sdo fornecidas no catdlogo da
respectiva empresa. As linhas verticais em vermelho (1 e 2) representam o pico de dureza
durante o revenimento dos matérias CR e do catalogo, respectivamente. Segundo a Uddeholm,
2016, quando se deseja maior estabilidade dimensional e ductilidade, ndo é recomendado
revenir o material abaixo da temperatura de 520°C pois pode deteriorar tais propriedades. Se a
escolha da temperatura fosse baseada no catalogo, por exemplo a 560°C e de acordo com a
recomendacédo da empresa, a dureza do material em pesquisa estaria abaixo do especificado.

Observa-se que a curva CR apresenta valores superiores referente ao catalogo da
Uddeholm, sendo consequéncia dos meios de témpera. A média de dureza encontrada nas
amostras apos a témpera em 6leo foi de 981,40 + 20,95. Esses valores elevados comparados
com as informacdes cedidas pela Uddeholm justificam-se pela severidade do meio de
resfriamento no tratamento térmico, em outras palavras, refere-se a habilidade do fluido na
extragéo do calor do aco aquecido. Assim, quanto maior a severidade do meio de resfriamento,
maior sera a distorcdo da rede cristalina 0o que gera maiores tensbes residuais e
consequentemente, maior dureza. (Totten, 2006).

Em relagdo aos picos (1 e 2) é consequéncia do endurecimento secundario. Segundo
Yan et al., 2008b, o endurecimento esta ligado a precipitacdo de carbeto secundarios do tipo
MC (ricos em vanadio) e/ou M2C (ricos em Molibdénio) em maiores intensidades além dos
carbetos M+Cz (ricos em cromo) e MsC (ricos em ferro) com menor intensidade. No entanto,
na caracterizacdao por DRX e MEV ndo foi possivel caracteriza-los. Geralmente esses carbetos
precipitam no interior do grdo martensitico com tamanho médio de 2 a 10 nm. Mesmo
aumentando o tempo de revenimento ndo € suficiente para potencializar o crescimento destes
carbetos, devido a estabilidade termodindmica dos mesmos. Somente é possivel caracteriza-los
com técnicas de caracterizacdo mais sofisticada, como a microscopia eletrénica de transmisséo.

A partir dos resultados preliminares do tratamento térmico de revenimento nas amostras
CR, foi possivel definir a temperatura de revenimento das amostras obtidas por sinterizagéo,
equivalente a 520°C. Essa temperatura foi escolhida pelo fato de ndo ser correspondente ao pico
de endurecimento secundario. A posteriori, foi plotado um grafico associando a dureza de todas

as amostras e em todas condigfes de tratamento térmico, figura 74.
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Figura 74 - Gréfico de comparacdo dos ensaios de microdurezas HV das amostras CR, V8SC,
V8VC e V8(VMoCr)C nas condicdes: sinterizadas, temperadas e revenidas
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Os resultados de dureza das amostras do Vanadis®8, correspondem ao material CR
(“bulk™) que foi analisado junto com outras séries que foram sinterizadas neste trabalho. Nota-
se que as amostras sinterizadas apresentaram valores de Microdureza inferior ao material como
recebido, como esperado. Apesar do aco Vanadis®8 ser fabricado pela rota da MP, ele apresenta
alta dureza devido a alta densificacdo resultante do processo de compactagdo isostatica a quente
bem como os processos de conformacgdo mecanica, fatos que reduzem a porosidade.

Apesar dos materiais desenvolvidos neste trabalho apresentarem dificuldades durante a
prensagem uniaxial, a Microdureza encontrada foi satisfatoria. A série V8SC apresentou
microdureza inferior de 32,11%, enquanto a série V8VC apresentou uma diferenca de 28,17%
e a série V8(VMoCr)C de 26,06%. Comparando com os resultados encontrados por Kuffner et
al., 2017, na qual fez um estudo semelhante, porém com o aco ferramenta 52100, foi encontrado
uma diferenca de 66,49% para o material sem adi¢do de alumina e 61,04% para o material com
adicdo de 3% de alumina. Segundo Kuffner et al., 2017, a diferenca encontrada nos resultados
de microdureza séo resultantes da presenca de porosidade.

Quanto aos resultados apds ao tratamento térmico de témpera, as amostras CR
apresentaram valores extremamente superiores comparados com 0S NnOvoS materiais
desenvolvidos, com uma diferenca de 46,54% de V8SC, 43,35% de V8VC e 26,51% de
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V8(VMoCr)C. A diferenca desses valores, certamente estdo relacionados com a fracdo de
austenita retida encontrada nos materiais sinterizados. De acordo com as figuras 59, 63, 67 e
71, observa-se que o material CR apresentou uma fracdo minima desta fase. Outra justificativa
¢ a presenca minima de porosidade.

No caso da série V8V C, apesar de apresentar a maior fracdo de austenita retida devido
ao retardamento provocado pela presenca de carbetos de VC adicionados durante a moagem
além do maior tamanho de particula (agregados), apresentou valores superiores comparado com
a série V8SC. Possivelmente, ao aferir a microdureza dessas amostras, o penetrador pode ter
abrangido as regides com carbetos situados entre as particulas. A segunda explicacdo, menos
provavel, é o refinamento de gréo, decorrente da presenca deste carbetos entre as particulas,
impendido o crescimento de grao.

Por ultimo, o revenimento foi feito com o intuito de transformar a austenita retida (fase
fragil) em martensita, além de minimizar a tensGes residuais provocadas pelo tratamento
térmico de témpera com a finalidade de melhorar a tenacidade do material. Como esperado, a
dureza do material como recebido diminui com o revenimento, evidenciando o alivio de tensfes
e evitando o endurecimento secundario. No entanto, as amostras sinterizadas apresentaram um
comportamento divergente.

Todas séries revelaram um aumento de dureza ap6s ao revenimento. A microdureza da
série V8SC, que apresentou a maior dureza das séries sinterizadas, teve um aumento de 61,52%
enquanto as séries VBVC e V8(VMoCr)C apresentaram um aumento de 35,01% e 12,48%,
respectivamente. O menor aumento da série V8(VMoCr)C notabiliza-se pela maior dureza
apresentada na témpera, devido a menor fracdo de austenita retida.

O aumento observado nas amostras sinterizadas, em todos os casos sdo justificados
pelos seguintes motivos: em primeiro lugar, deve-se ressaltar a transformacdo da austenita
retida em martensita e/ou em carbetos secundarios nanométricos, uma vez que, a austenita é
metaestavel. Pelo DRX das figuras 59, 63, 67 e 71 é explicito a reducao da austenita e 0 aumento
da martensita. Em segundo lugar, o fato das amostras serem submetidas ao tratamento térmico
de témpera com temperatura de austenitizacdo de 1080°C durante 30 minutos e de duplo
revenimento a 520°C por 120 minutos, pode ter ocorrido a re-sinterizagéo, na qual reduz os
poros com dimensdes inferiores tendo como efeito o aumento da densificagdo e
consequentemente o aumento das propriedades mecanicas.

Em resumo, as amostra V8(VMoCr)C e V8SC apresentaram melhores resultados apds

0s tratamentos de sinterizacdo e revenimento. Pode-se afirmar que o tamanho que particula
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obtido no processo de MAE foi fundamental para a melhor densificacdo das amostras.
Infelizmente, apesar de apresentar anélises de DRX e EDS, ndo foi possivel constatar se houve
solubilizacdo ou estabilizacdo dos carbetos adicionados na série V8(VMoCr)C. Ja em relagédo
a série VBVC, o comportamento de formacdo de agregados bem como a energia livre dos
carbetos de vanadio serem inferiores a outros carbetos adicionados, dificulta o processo de
difusdo no estado solido.

Comparando essas duas séries — V8SC e V8(VMoCr)C com o material como recebido
e considerando o desvio padrdo, a dureza foi aproximadamente a mesma. Talvez, o fato do
atraso da transformag&o da austenita retida em martensita ndo foi possivel ter o alivio de tenséo
esperado neste tratamento. A dureza obtida foi proxima das amostras CR como temperadas.
Provavelmente, com o terceiro ciclo de revenimento seja possivel um alivio de tensdo e
consequentemente a reducdo da dureza. Porém, deve-se analisar minuciosamente devido a
possibilidade do crescimento de carbetos.

Embora o ensaio de microdureza seja um método eficiente de medida, as amostras
sinterizadas apresentaram um desvio padrao consideravel. Devido a proximidade de um poro
ou talvez a localizacéo deste abaixo da indentacdo onde ndo é possivel identificar, as medidas

apresentam uma discrepancia daquelas que apresentam uma regido com maior densificagéo.

5.7.2 Resisténcia a compressao

O ensaio de compressdo € uma 6tima maneira de avaliar as propriedades mecanicas dos
materiais, principalmente aqueles que apresentam um comportamento fragil. No caso dos agos
ferramentas, onde sdo submetidos em altas cargas compressivas, 0 ensaio permite avaliar o
comportamento elastico e plastico do material. Neste viés, 0s materiais obtidos pelo processo
de sinterizacdo neste trabalho além da condi¢do como recebida, foram submetidos ao ensaio de
compressdo. As condi¢cdes foram as mesmas para 0 ensaio de dureza, no entanto ndo foi
avaliado na condicdo temperada, pois devido a fragilidade apresentada dos agos ferramentas
apos a témpera, esses materiais ndo sao aplicados nesta condicao.

As curvas de tensdo versus deformacdo das amostras no estado como recebida
(recozido) estdo representadas na figura 75. As seéries V8SC, V8VC e V8(VMoCr)C estdo
representadas nas figuras 76 e 77, onde a primeira representa condicdo sinterizada enquanto a
segunda, representa as condi¢fes apds aos tratamentos térmicos, ou seja, apos sinterizagéo,
témpera e duplo revenido. A partir dessas curvas, foi possivel obter os resultados de médulo de
elasticidade e resisténcia a compresséo, apresentados na tabela 25.
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A média do modulo de elasticidade encontrado nas amostras como recebida foi proximo
de 15,54 GPa, correspondendo a 6,75% referente ao valor cedido pelo catdlogo da Uddeholm
(2016). No entanto, o valor referente ao catalogo representa no estado revenido. Como o
modulo de elasticidade representa a rigidez do material, ou seja, a razdo entre a tensao aplicada
e deformacéo, 0 aco no estado recozido apresenta valores inferiores de tensdo aplicada enquanto
a deformacdo € maior, diminuindo os valores do médulo de elasticidade. Geralmente, essa
relacdo € correspondente ao comportamento ductil do material. No caso dos acos temperados e
revenidos, os valores de tensdo aplicados sdo elevados, e a deformacao € minima. Assim, 0 aco
apresenta alta rigidez, tendo um comportamento fragil.

Outra possivel justificativa para o baixo médulo de elasticidade é decorrente de falhas
durante o ensaio de compressdo. Apesar do ensaio de compressao parecer simples, muitas vezes
é dificil de mensurar as propriedades mecanicas devido aos leves desalinhamentos podem criar
tensdes de flexdo e tragédo. Tais erros podem ser decorrentes a partir do desalinhamento entre:
0 bloco de carga e o tamanho de corpo de prova; bloco de carga e deformacéo do corpo de
prova; irregularidades do corpo de prova e carregamento excéntrico (Galdino, 2003) Outra
dificuldade encontrada no ensaio de compressao € a existéncia de atrito entre o corpo de prova
e as placas da maquina além da flambagem, decorrente da pequena area da se¢do transversal
em relacdo a dimens&o do corpo de prova (De Souza, 1982)

Com relacdo as amostras sinterizadas, a série V8SC evidenciou a maior média do
maodulo de elasticidade (9,66 GPa), apresentando uma diferenca de 33,25% com a série V8VC
e 35,75% da série V8(VMoCr). Apesar dos valores de densidade e porosidade aparente serem
bem proximos, a série V8SC foi a que apresentou maior densificagdo e menor porosidade.
Possivelmente, essa pequena diferenca foi suficiente para intensificar o modulo de elasticidade.

No caso das amostras temperas e revenidas, as trés séries apresentaram valores
préximos, embora a série V8(VMoCr)C apresentar o maior valor. No entanto, devido o elevado
valor do desvio padrdo, principalmente da série V8SC, ndo é possivel afirmar com veracidade.
O que é capaz de observar, &€ o grande aumento do modulo de elasticidade em relagdo as
amostras somente sinterizadas.

Comparando as condicGes de tratamento térmico entre revenimento e sinterizacao, a
amostra V8SC apresentou um aumento de 42,89%, enquanto a série V8VC e V8(VMoCr)C,
aumentaram 63,32% e 60,34%, respectivamente. Eventualmente, os aumentos apresentados
podem estar relacionados com a possivel re-sinterizacdo durante os tratamentos térmicos, o que

reduz a porosidade, além da transformacéo de fase matriz, de ferritica para martensitica. Essa
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transformacéo microestrutural aumenta consideravelmente as propriedades mecénicas, uma vez
que, a martensita, € uma fase dura e fragil.

O baixo modulo de elasticidade encontrado nas amostras desenvolvidas neste trabalho
é decorrente da presenca de porosidade, presente em quase todos casos onde 0s materiais sao
produzidos por sinterizacdo. Na pesquisa de Kuffner et al., (2017) por exemplo, o0 modulo de
elasticidade do material sinterizado em relagdo ao material especificado (fundido) correspondeu
a 1% (GPa). No estudo feito por Matos (2018), na qual investigou a reutilizacdo da liga
X22CoMoV12-1, a média do modulo de elasticidade entre os materiais desenvolvidos
correspondeu a 2,07% (GPa) do material na condi¢cdo fundida. Um fato que foi observado
nessas pesquisas € a relacdo entre médulo de elasticidade e percentual de porosidade, sendo
grandezas inversamente proporcionais, coerentes com a relacdo proposta por Gibson e Ashby
(1999), onde desenvolveram as equacdes 8 e 9, onde o ¢ E correspondem a resisténcia a tra¢ao
e modulo de elasticidade do material sinterizado, enquanto 6o € Eo correspondem as mesmas
propriedades, porem totalmente denso. C1, C2, nl e n2 sdo constantes dos materiais,
dependente da estrutura do poro. A porosidade € calculada a partir da relacdo (1-p/po), onde p
corresponde a densidade do material sinterizado e po da densidade tedrica.
z — Cl (ﬁ)nl

Po

Op

(8)

E_o = G ()™ (9)

Com estas relacdes, observa-se que tanto a resisténcia quanto ao madulo de elasticidade
aumenta com a diminuicdo da porosidade. Uma das alternativas para elevar as propriedades
mecanicas é o aumento da temperatura de sinterizacdo, que nestes casos intensificam o processo
de difuséo atbmica e consequentemente, reduz a fracdo de porosidade. O estudo feito por Xu,
Hodson e Cao (2016), foi possivel compreender tal fato, onde as propriedades mecanicas

aumentaram com a temperatura de sinterizagéo.
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Tabela 25 - Tensdo de Compressdao Maxima (MPa) e Mddulo de Elasticidade (GPa) das amostras CR, V8SC, V8VC e V8(VMoCr)C nas
condicdes: sinterizadas, temperadas e revenidas

Tensdo de Compressdo maxima (MPa)

Mddulo de Elasticidade (MPa)

CPs  Vanadis®8 V8SC V8VC V8(VMoCr)C Vanadis®8 V8SC V8VC V8(VMoCr)C
1 964,99 - - - 15128,33 - - -
CR (recozido) 2 887,73 - - - 15072,87 - - -
3 838,90 - - - 16499,01 - - -
Média 897,21 - - - 15566,74 - - -
Desvio Padrao 63,58 - - - 807,85 - - -
1 - 1243,40 1014,22 984,20 - 12781,01 5642,63 3890,94
Sinterizadas 2 - 1375,43 980,96 1216,65 - 9309,97 7909,39 7516,97
3 - 1712,38  1551,48 1028,97 - 7937,60 7934,92 7650,95
4 - 972,76 838,21 931,88 - 8615,54 4305,41 9407,79
Média - 1325,99  1096,22 1040,42 - 9661,03 6448,09 7116,66
Desvio Padrao - 266,15 271,03 107,39 - 1865,53 1548,06 2006,26
1 - 934,53 2081,88 1669,72 - 10830,39  18675,36 19315,82
Temperadas + 2 - 1205,27 1673,44 1760,67 - 15851,64  17226,51 16760,65
Revenidas 4 i 150933  1593,77 1833,10 i 19050,63  15838,11 18345,51
4 - 1902,70  1492,06 1332,57 - 21939,94  18586,55 17359,16
Média - 1410,46  1710,29 1649,02 - 16918,15  17581,63 17945,28
Desvio Padrao - 426,84 258,61 221,30 - 4759,70 1338,17 1123,31

Fonte: Autor.
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Figura 75 - Curvas de Tensdo de Compressdo (MPa) versus deformacdo (mm/mm) das

Fonte: Autor.
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Tensdo de Compressdo (MPa)

Figura 76 - Curvas de Tensdo de Compressdo (MPa) versus deformacdo (mm/mm) das
amostras sinterizada. (a) V8SC; (b) V8VC e (c) V8(VMoCr)C

1400

1200

1000 +

800

600

400 A

200 A

0

—V8SC1
—V8sC2
——V8SC3
——V85C4

0,00

— :
005 0,10

Fonte: Autor.

— .
0,15 020 025 030 035 040

Deformagdo (mm/mm)

Tensdo de Compressado (MPa)

Tensdo de Compressao (MPa)

1400 H

1200 H

1000

800 -

600 4

400 H

200

o]

0

—V8VCA1
—V8VvC2
—V8VC3
—\V8VC4

Deformagdo (mm/mm)

1400 -ﬂ

1200 -
1000 -
2800
600
400

200 4

0

C1
C2
C3
C4

—— V8(VMoCr
—— V8(VMoCr
—— V8(VMoCr
—— V8(VMoCr

L L L L L L L
0,00 0,05 010 0,15 020 025 030 035 040 045 050

Deformacgdo (mm/mm)

A —
000 005 010 015 020 025 030 035 040 045 0,50

156




Tensdo de Compressédo (MPa)

Figura 77 - Curvas de Tensdo de Compressdo (MPa) versus deformacdo (mm/mm) das
amostras apés duplo revenimento. (a) V8SC; (b) V8VC e (c) V8(VMoCr)C
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6 CONCLUSAO

A moagem de alta energia se mostrou ser uma rota alternativa eficiente para a
reutilizacdo de cavacos metalicos do aco ferramenta Vanadis®8, considerando a propria
reutilizacdo do aco (V8SC), além da obtencdo de novos compdsitos metalicos (V8VC e
V8(VMoCr)C). A partir de todos resultados obtidos neste trabalho, foi possivel afirmar:

e A MAE foi eficiente na obtengdo de pds metélicos a partir da matéria prima de cavacos,
ou seja, foi possivel obter pds com granulometria muito finas. Quando e trata do
processo de MP, a granulometria adequada para que haja uma boa densificacdo deve ser
inferior a 150 um. Deste modo, todas as séries apresentaram valorem bem inferiores.
Foi possivel identificar particulas com granulometria proximas de submicrométricas,
além de distribuicao trimodal, o que favorece a densificacdo do material;

e Quanto aos parametros avaliados (tempo e velocidade de moagem), 30 horas e 400 rpm
foram as melhores condi¢des, com aproveitamento médio de 90%v. dos pds de
granulometria inferior a 150 pum;

e Apesar das séries apresentarem pos com granulometria média proximas, a Série
V8(VMoCr)C foi a mais eficiente, apresentando tamanho médio inferior de 47,97% em
relacdo a série V8SC e 74,56% da série V8VC. No entanto deve-se considerar que a
série V8V C apresentou a menor granulometria em apenas 10 horas de moagem. Devido
a formacdo de agregados, os valores referentes a 30 horas de moagem apresentaram
valores superiores em relacdo as duas séries da pesquisa;

e A densificacdo aparente das amostras evidenciaram valores satisfatdrios (superiores a
80%). Em relacdo ao material CR, as amostras V8V C apresentaram uma densificacdo
de 84,45% e de 87,06% para as amostras de V8(VMoCr)C. O maior percentual de
densificacdo apresentado foram das amostras V8SC, apresentando um valor medio de
87,46%;

e Emrelacdo aos tratamentos térmicos (sinterizacdo, témpera e revenimento), os materiais
desenvolvidos neste trabalho apresentaram as mesmas caracteristicas do material CR.
No TT de sinterizacdo, todas amostras apresentaram uma matriz ferritica (Fe-o) com a
distribuicdo de carbetos MC (VC). Apds ao TT de témpera, as fases presentes foram:
MC (carbetos de vanadio), martensita (a’), austenita retida (yr) além da presenca de
oxidos (Fe203) devido ao tratamento feito sem uma atmosfera inerte. Quanto ao

revenimento, foi possivel observar a estabilidade dos carbetos MC, além da
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transformacéo a martensita e austenita retida em martensita revenida. Com o MEV, foi
possivel identificar todas fases citadas além dos poros e carbetos adicionados durante a
moagem;

e Em relacdo ao ensaio de microdureza, considerando a condi¢do ap0s ao revenimento na
qual o Vanadis®8 é aplicado, todos materiais desenvolvidos neste trabalho apresentaram
valores de microdureza proximos e/ou igual ao material CR, considerando o desvio
padrdo. Quanto ao ensaio de compressdo, a resisténcia maxima a compressdo das
amostras sinterizadas foram superiores ao do material CR, porém com o modulo de
elasticidade inferior. Apds ao revenimento, a resisténcia maxima a compressao das
amostras desenvolvidas neste trabalho foi proxima. A amostra V8VC apresentou o
melhor resultado (1710,29 MPa), enquanto as séries e V8(VMoCr)C e V8SC
apresentaram valores de 1649,02 e 1410,46 MPa. Apesar de apresentarem valores
elevados quando comparados com outros materiais processados por MP, o valor do
modulo de elasticidade foi baixo quando comparado com o material especificado (230

GPa), devido a presenca de porosidade.

Em resumo, foi possivel concluir que o processo de MP foi uma alternativa
excelente quanto as propriedades estruturais e mecanicas, além do processo de MAE ser um

processo economicamente viavel.
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7 SUGESTAO PARA TRABALHOS FUTUROS

Baseados nos resultados obtidos, sugere-se para os futuros trabalhos;

Estudo do planejamento fatorial (DOE — Design of Experiments) em relacdo ao
percentual da adicdo de carbetos e temperatura de sinterizacéo;

Ensaios de tribologia para avaliar a resisténcia ao desgaste do material, uma vez que,
0 Vanadis®8 é caracterizado pela elevada propriedade;

Compactacdo e sinterizacdo pela prensa isostatica a quente (HIP) para avaliar a
possibilidade da obtencdo de novos compdsitos metalicos com elevada densificacéo;
Analisar o custo energético de todo processo de MP para validar o custo final do
processamento destes materiais;

Andlise qualitativa e quantitativa dos carbetos MC, para verificar o comportamento
morfologico e dimensional durante a MAE e tratamentos térmicos;

Avaliar a resisténcia a corrosdo do material sinterizado e tratado termicamente;
Tratamento térmico (témpera) abaixo de zero para verificar o comportamento

microestrutural e das propriedades mecanicas.
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55 | 000 10000 27ED | 44r | 1iEE
|Em00| 1008 | =71 | 000 [1o0m0| 2312 | 305 | 948
Mz 203 To00| 10,55 Toas | 000 10000 184 | 23 | gan
w202 000 11,13 53,5 | 0,00 10000 1535 | 163 | 414
L0, 2254 30,00 12,88 4578 | 0,00 | 10000 1,375 | 143 | 245
gl 2247 ason| 40,67 4186 | 000 10000 1,18 | 078 | 1236
3520 | 000 10000 0,572 | 048 | 048
2960 | 01 10000 087 | 000 | 000
100 2489 | 047 | 9988 | 0667 | 0.0 | 000
80 zm3 | 0271 [se72 | 0,57 | o0 | 000
80 760 | 0,18 | 5351 | 0,43 | 0.00 | 0,00
70 1420 | 000 | 09,33 | oaee | e | ou0
50 1244 | 000 | 9933 | o | e | o0
‘E 50 04,6 | 0,00 | 53,33 | 02830 | 0.00 | 0,00
% 4 2755 | 0,15 | 59,31 | 0.2430 | 0.00 | 0,00
. 7355 | 0,50 | 53,98 | 0.2040 | 0.00 | 0,00
x €27z | 151 | 59858 01720 | @00 | 000
(S 5232 | 16 | 9747 | e14s0 | o | 000
4400 | 056 | 9554 | 0420 | 000 | 000
1 g' 3700 | 046 | 9458 | 01020 | 000 | 000
I 3111 | oo | sa12 | eosse | oo | oo
2616 | 000 | 0492 | o720 | om0 | 00
2200 | 0,00 | 5492 | 00610 | 000 | 000
- 1850 | 0,00 | 8412 | 00510 | .00 | 000
1555 | 162 | 94,12 | 04w | 00 | 000
1308 | 14,65 | 52,50 | 00380 0.00 | 0,00
11,00 | 34,74 | 7785 | 0,030 | 0.00 | 0,00
8,25 | 12,32 | 43,11 |0@2550| @.00 | 0,00
Warnings: NONE 778 | 1.5 | 3079 |a02is0| oo | 000
654 | 0,40 | 7327 |e@1E0| 000 | 0,00
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