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RESUMO

Os agos inoxidaveis duplex (AID) sdo assim denominados por apresentar uma microestrutura
bifasica, com a propor¢ao volumétrica aproximadamente iguais de ferrita e austenita, sendo
muito empregado na industria de petrdleo, papel celulose, quimica, nuclear entre outras. De
modo geral sdo empregados quando existe a necessidade de um material com alta resisténcia
mecanica aliada a alta resisténcia a corrosdo. A metalurgia do p6 pode ser uma forma de
reaproveitamento para sucatas e sobras de componentes produzidos a partir de processos de
producgdo, como usinagem. Neste trabalho foi realizado um estudo sobre a influéncia de
diferentes granulometrias e de diferentes formas de prensagem (uniaxial e isostdtica) na
densificacdo de um compdsito de AID UNS S31803 produzido por metalurgia do po. As
moagens foram realizadas, por 20, 40 e 80 horas, com adi¢do de 3% de carbeto de vanadio e
de 1% de metanol como agente controlador do processo. Os pds foram tratados termicamente
a 1050 °C por 30 minutos, para alivio das tensdes oriundas do processo de moagem. Os pos
obtidos nos diferentes tempos de moagem foram classificados e caracterizados quanto a sua
morfologia e distribui¢do granulométrica, utilizando as técnicas de microscopia eletronica de
varredura e granulometria a laser. ApoOs a caracterizacdo os pods, com diferentes
granulometrias, foram prensados utilizando prensagens uniaxial e isostatica. Foram
produzidas pastilhas utilizando os pdés moidos por 20, 40 e 80 horas, também foram
produzidas pastilhas utilizando a mistura em fra¢des iguais de peso dos pos 20 e 40 horas, 40
e 80 horas e 20, 40 ¢ 80 horas. Apos a obtencao das pastilhas, foi realizado a medida da
densidade a verde e posteriormente as pastilhas foram sinterizadas na temperatura 1250 °C
por 1 h. As pastilhas sinterizadas foram caracterizadas segundo a porosidade, dimensdo dos
poros e densificacdo utilizando as técnicas de microscopia Optica, difracdo de raios x e
medidas de densidade pelo método de Arquimedes. Os resultados mostraram que as
dimensdes dos particulados reduzem com o aumento do tempo de moagem. No tempo de 20
horas a dimensdao média das particulas ficaram em 60,57 pm, no tempo de 40 horas a
dimensdo média reduziu para 52,35 um e no tempo de 80 horas a dimensdo ficou em
39,02um. Com os resultados da porosidade foi possivel verificar que os valores ficaram
proximos para a compactacao uniaxial e isostatica. O maior valor de densificag¢do (utilizando
a técnica de Arquimedes) foi obtido com a mistura na fracdo igual dos poés de 20, 40 e 80
horas utilizando a prensagem isostatica e o valor alcangado foi de 6,9528 g/cm®. O valor da
densificacdo do AID UNS S31803 produzido via fundicao ¢ de 7,80 g/cm?®.

Palavras-chave: Metalurgia do pd; Moagem de alta energia; A¢o inoxidavel duplex UNS

S31803.



ABSTRACT

Duplex stainless steels (DSS) are so named because they exhibit a biphasic microstructure,
with roughly equal volumetric proportions of ferrite and austenite. They find extensive use in
industries such as oil, pulp and paper, chemical, nuclear, and others, typically when a material
with high mechanical strength and corrosion resistance is required. Powder metallurgy can
provide a means of recycling scraps and leftovers from production processes like machining.
This study focused on investigating the influence of different particle sizes and pressing
methods (uniaxial and isostatic) on the densification of a DSS composite, specifically the
UNS S31803 grade, produced through powder metallurgy. The powders were subjected to
milling for 20, 40, and 80 hours, with the addition of 3% vanadium carbide and 1% methanol
as a process control agent. Heat treatment at 1050 °C for 30 minutes was applied to relieve the
stresses resulting from the milling process. The powders obtained at different milling times
were classified and characterized in terms of morphology and particle size distribution using
scanning electron microscopy and laser granulometry techniques. Subsequently, the powders
with different particle sizes were pressed using uniaxial and isostatic pressing methods.
Pellets were produced using powders milled for 20, 40, and 80 hours, as well as mixtures of
equal weight fractions of powders milled for 20 and 40 hours, 40 and 80 hours, and 20, 40,
and 80 hours. Green density measurements were conducted on the obtained pellets, which
were then sintered at 1250 °C for 1 hour. The sintered pellets were characterized in terms of
porosity, pore size, and densification using optical microscopy, X-ray diffraction, and density
measurements using the Archimedes method. The results showed that particle dimensions
decreased with longer milling times. The average particle size decreased from 60.57 um at 20
hours of milling to 52.35 um at 40 hours and 39.02 um at 80 hours. The porosity values were
similar for uniaxial and isostatic pressing. The highest densification value (determined using
the Archimedes method) was achieved with the mixture of powders milled for 20, 40, and 80
hours using isostatic pressing, resulting in a density of 6.9528 g/cm?. The density value for
UNS S31803 DSS produced via casting is 7.80 g/cm?.

Key words: Powder metallurgy; High energy grinding; Duplex stainless steel UNS S31803.
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1. INTRODUCAO

Os acos inoxidaveis duplex (AID) sdo ligas que possuem em sua composi¢do 0s
elementos Fe-Cr-Ni-Mo-C com concentracdo minima de 12 %p de cromo, com esses
componentes essa ligas apresenta duas fases, a ferrita e a austenita em fragdo volumétrica
quase iguais [2]. Por apresentar essa microestrutura suas propriedades mecanicas sao
elevadas, além de apresentar uma alta resisténcia a corrosdo quando comparado aos outros
acos inoxidaveis [3]. Aplicagdes desses acgos estdo concentradas principalmente nas

industrias: petrolifera, automobilistica, papel e celulose, alimenticias entre outras[3].

O processo produtivo dos AID é complexo, composto por varias etapas e tratamentos
termomecanicos, consequentemente essa ligas possuem um alto valor agregado, sendo o seu
reaproveitamento algo muito desejavel. Olhando pelo lado ecoldgico, a reutilizacdo dessas

ligas poderia reduzir os impactos ambientais, haja vista a complexidade do processo produtivo

[4].

A metalurgia do pé € um tipo de processamento que se caracteriza pela producao de
pecas a partir de pds metalicos (podem ser obtido através de uma série de técnicas), podendo
ser esses oriundos de materiais que seriam descartados, tais como: sobras do processo de
usinagem (cavacos), sucatas e at¢ mesmo pd. Os pds metalicos sao moldados durante a
prensagem e em seguida sinterizacao [5]. O mais interessante dessa técnica ¢ produzir pecas
com as dimensoes finais desejadas e a auséncia quase completa da fase liquida durante a

sinterizagdo [5, 6].

A producdo de componentes pela rota da metalurgia do p6 dos AID se tornou muito
interessante devido a capacidade de produzir pecas com o formato definitivo (com pequenas
tolerancias), além de possuir um gasto menor de energia quando comparado aos processos

tradicionais (fundicao).

2. OBJETIVO

O objetivo deste trabalho € avaliar a influéncia de diferentes granulometrias de po, na
densificacao de compositos do ago UNS S31803 produzidos por metalurgia de po, utilizando

a moagem de alta energia.
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3. REVISAO BIBLIOGRAFICA
3.1. EFEITO DOS ELEMENTOS DE LIGA

O aco inoxidavel pode conter outros elementos, tais como molibdénio, manganés,
silicio, cobre, titdnio, nidbio, vanadio e nitrogénio, sendo esses os responsaveis por alterar
a microestrutura e propriedades dos mesmos [7]. Podemos citar alguns efeitos desses

elementos:

e Cromo: Esse elemento além de criar a camada de passivagdo (formada pelo
oxido ((Fe, Cr)203), melhora a corrosdo localizada, além de ser um dos
elementos estabilizadores da ferrita [3]. O ag¢o ¢ considerado inoxidavel
quando a concentragdo desse elemento ¢ maior que 10,5 %p e quanto maior
essa concentracdo, maior sera a sua resisténcia a corrosdo. O cromo também
favorece a formacao de composto intermetalicos que tende a deixar o aco
inoxidavel fragil, o composto mais comum ¢ a fase sigma, composta de Fe-Cr
que se forma abaixo de 815 °C, essa fase pode se formar em qualquer aco
inoxidavel, mas ¢ mais comum nas ligas austeniticas, ferriticas e duplex de alto

teor de Cr [3].

e Molibdénio: Apresenta diferentes funcdes nas ligas de ago inoxidaveis
ferriticos, austeniticos e duplex, mas em geral o molibdénio melhora a
resisténcia a corrosdo em especial a do tipo pite [3]. Outro ponto importante da
adicdo do molibdénio ¢ que ele melhora as propriedades mecanicas, como
exemplo, a adigdo de 2 %p molibdénio em uma liga 18Cr-8Ni (AISI 304),
resultard em um aumento de 40 % na resisténcia a tragdo na temperatura de
760 °C [3]. Como ponto negativo podemos citar que a adi¢do estd limitada aos
4 %p, devido a tendéncia forte de formar compostos intermetalicos, como
exemplo a fase sigma, surgida durante algum processamento em alta

temperatura [8].

e Niquel: A principal fun¢do € promover a fase austenitica, também denominado
gamagénico por praticamente eliminar a ferrita da liga ferro-cromo-carbono,
além de conferir uma maior ductilidade, resisténcia mecanica, resisténcia a
corrosao [9, 10]. A adicao do niquel nao favorece a formacao de carbetos e nao

promove a formagdo de composto intermetélicos, entretanto o niquel esta
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associando a uma redugdo da resisténcia a corrosdo por tensdo [3]. Um teor
otimo de niquel, fica na faixa de 4-7 %p para ligas com 22 %p de Cr e 4-8 %p
para ligas com uma concentragdo 25 %p de Cr, com esse teor ¢ possivel

melhorar a resisténcia a corrosao por pites e por fadiga [11].

Manganés: Quase todos os agos possuem um pouco de manganés, ele ¢
considerado um elemento promovedor da fase austenitica, mas essa
caracteristica esta ligada a concentragdo de niquel da liga, sua concentragdo
nos acos inoxidaveis austeniticos esta presenca na ordem de 1 a 2 %p e nos
ferriticos e martensiticos menos de 1 %p [3]. Manganés tem uma influéncia na
formagao da fase sigma, atuando no aumento do intervalo de temperatura onde

ocorre a formacgao dessa fase [10].

Silicio: O uso desse elemento confere ao ago uma melhor resisténcia a
corrosdo, em especial nos ambientes acidos e em elevadas temperaturas[10].
Umas das fungdes do silicio ¢ favorecer a desoxidac¢do durante a fundigdo, na
concentracao entre 0,3 a 0,6 %p, ja para melhorar a resisténcia a corrosao em
alta temperatura a concentragcdo tem que estar entre 4 a 5 %p [3]. Nos agos
inoxidéaveis austeniticos uma concentracdo de até 1 %p tende a ndo afetar no
equilibrio das fases, mas o aumento dessa concentragdo de silicio tende a
promover a formacao da ferrita, além de favorecer a formagdo de compostos
intermetalicos que tende a fragilizar a liga, sendo assim a sua concentragao

tende a ficar em até 1 %p da liga [3, 8].

Tungsténio: E um elemento estabilizador da ferrita, proporcionando assim
aumento da resisténcia a corrosdo por pites, além de facilitar a precipitacdo da

austenita secundaria [10].

Niobio e Vanadio: Sdo utilizado nos agos inoxidaveis austeniticos para

fornecer estabilidade ao carbono evitando assim a corrosdo intergranular [3].

Aluminio, Titanio, Cobre: Esses elementos sdo adicionados na liga dos agos
inoxidaveis com o intuito de promover a reagdo de precipitacdo que endurece a
liga, como exemplo podemos citar a liga martensitica endureciveis por
precipitagdo, que contém em sua composicdo cobre, aluminio e molibdénio

que permite o tratamento térmico para melhorar as suas propriedades
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mecanicas a temperatura ambiente, sendo possivel produzir limites de

escoamento superiores a 1375 MPa [3].

e Nitrogénio: Elemento com maultiplos efeitos nas propriedades dos agos
inoxidaveis, podendo citar um desses efeitos o aumento na resisténcia a
corrosdo por pite, além do favorecimento da precipitacdo da fase austenita
[11]. O nitrogénio ¢ adicionado em alguns tipos de acos inoxidaveis
austeniticos e em quase todos os agos inoxidaveis duplex, sendo um agente
fortalecedor de solugdo solida em uma concentracdo de apenas 0,15 %p ja

fornece um aumento dréstico na resisténcia das ligas austeniticas [3].

3.2. ACOS INOXIDAVEIS AUSTENITICO

O aco austenitico ¢ o mais utilizado entre os agos inoxidaveis, essa maior
utilizacdo se deriva das suas propriedades, uma vez que ele apresenta boa tenacidade,
soldabilidade e resisténcia a corrosdo mesmo em altas temperaturas (até 1150 °C) e a
baixa temperatura (criogénica), condi¢cdo dificil de ser alcangada por outros tipos de

materiais [12,13].

Tem uma ampla gama de aplicagdes, que inclui desde itens arquitetonicos, itens de
cozinha, itens aeroespaciais, chegando até a produtos médicos [3]. Os acos austeniticos

nao sao ferromagnéticos, o que pode ser uma enorme vantagem, dependendo da aplicacao.

Esses acos possuem uma composi¢ao que esta entre 18 e 25 %p de cromo, 8 e 20
%p de niquel e baixa concentracdo de carbono, sendo comum a adicdo de outros
elementos de liga, tais como o molibdénio, nidbio ou titdnio, essa adi¢do ¢ devido a

caracteristica desses elementos de ser estabilizador da fase austenitica [14].

A austenita possui a estrutura cubica de face centrada como sua microestrutura
[14]. A Figura 1 mostra os graos da austenita equiaxial observado por microscopia 6ptica

de um aco inoxidavel austenitico 316 recozido [3, 15].

Os acos austeniticos possuem uma excelente ductilidade, conformabilidade e
resisténcia a corrosao [3,9]. A resisténcia ¢ obtida através do endurecimento por solucao

solida, sendo possivel aumentar mais ainda a resisténcia mecanica através do
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encruamento, gerado por trabalhar a frio, sendo empregadas em aplicagdes que requerem

uma boa resisténcia a corrosao atmosférica [3,9].

Os acos inoxidaveis austeniticos possuem teoricamente somente uma fase, a
austenita, entretanto também estdo presentes a fase ferrita (ficando na ordem de 8-10 %) e

carbetos de cromo (presentes em ligas com teor de carbono superior a 0,2 %) [16].

Figura 1 - Micrografia dptica de um ago austenitico.

7, ",.4..-\ - s
% . 1._ g J\.__/,--‘ Fie x’—‘___
{ AT r,__‘\-.‘:—-/ ¢ A
<N ] \ o\ .
; i O RN e ) i
A S el | a2
* -~ :
: ; —e ¢ ST \
1 ) )
1I. ™ _/"1 4 4 5 ] 4 u-. JII
-, w - /-—"
.‘!’ il
. : |
i ’
: /
100 um

CASM International®
se0005

Fonte: Voort, Lucas e Manilova (2004)

3.3. ACOS INOXIDAVEIS FERRITICO

Os acos ferriticos sao baseados no sistema Fe-Cr ou Fe-Cr-Mo, podendo conter até
30 %p de Cr e menos de 0,12 %p de C, nele também estio presentes o Mo (com a funcao
de melhorar a resisténcia a corrosdo por pite) e Ti ou Nb (com a fun¢do de melhorar a
resisténcia a corrosdo intragranular), a estrutura ¢ a ctbica de corpo centrado (CCC) e a

resisténcia mecanica e alcangada pelo endurecimento por encruamento [3, 9, 17].

Os acos inoxidaveis ferriticos podem ser divididos em trés geracdes a partir da sua
composicdo, sendo a primeira gera¢do representadas pelas ligas que apresenta
concentracdo média para cromo e alto de carbono, por esse motivo essas ligas nao sdo
completamente ferriticas, apresentado a fase austenita durante a solidificagdo e ao chegar

a temperatura ambiente essa austenita se transforma em martensita [3].
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A segunda geragdo de agos inoxidaveis ferriticos, foram desenvolvidos, com o
intuito de minimizar a formacdo da martensita e melhorar a soldabilidade, essa geracao
caracterizada por apresentar baixo teor de carbono ¢ um elemento estabilizador, como

exemplo o Nb ou Ti para garantir a formagao da ferrita [3].

A terceira geracdo ¢ formada pelos acos que apresentam uma alta concentracdo de

Cr e baixa para o C e Ni, além de conter baixos niveis de impurezas.

O uso dos acos inoxidaveis ferriticos historicamente foi empregado em aplicacdes
onde ndo era necessario efetuar soldagem, como por exemplo, o uso em itens decorativo
de carros e estrutura arquitetonica, mas desde o inicio da década 1980 os agos inoxidaveis
ferriticos de baixo e médio cromo comegaram a ser empregados mais vigorosamente em

sistemas de escapamento automotivo [3, 18].

Os acos ferriticos tem excelente resisténcia a corrosdo sob tensdo a temperatura
ambiente, entretanto em comparacdo aos austeniticos essa resisténcia ¢ menor, mesmo
assim dependendo da aplicagdo pode ser uma alternativa aos austeniticos, haja vista a alto
custo das ligas austeniticas [17, 19]. Possuem menor coeficiente de expansdo térmica e
uma maior condutividade térmica em comparacdo aos austeniticos, outra propriedade
presente nos ferriticos ¢ que eles sdo magnéticos, o que pode ser uma limitacao
dependendo da aplicagao [19]. A temperatura maxima de trabalho para esses acos fica no
limite maximo de 400 °C, devido ao fato de que a temperatura superior a essa existe a
formacao de fase (Sigma, Chi, Alfa linha e etc.) que provoca fragilidade ao mesmo, sendo
esse um dos grandes problemas para utilizagdo desses agos em processo que necessita de

soldagem [3, 20].

Os agos inoxidaveis ferriticos possuem estrutura cubica de corpo centrada, os
teores de C e Ni devem ser minimizados (pela caracteristica desses elementos de favorecer
a fase austenitica) sendo a microestrutura desse aco composto da fase ferritica seguida de
pequenas quantidades de M23Cs [21]. O endurecimento dessas ligas ¢ obtido através do
encruamento € ou solucdo so6lida, sendo que o uso de tratamento térmico para o

endurecimento ndo funciona nessas ligas [21].

Na Figura 2 esta apresentado a micrografia do ago UNS S43000, foi observado a
formacao de graos de ferrita equiaxial seguido de pequenas particulas de carbonetos de

cromo dispersos de forma aleatoria pela a liga [22].
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Figura 2 - Micrografia optica do ago inoxidavel ferritico S43000.
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3.4. ACOS INOXIDAVEIS DUPLEX

A microestrutura desses acgos ¢ formada por uma mistura de 50 % de ferrita e 50 %
de austenita, tal estrutura ¢ alcancada com um controle apropriado da composi¢do e do
tratamento térmico [2, 9]. Essa composicdo fornece uma combinacdo desejavel de

propriedades, tais como, resisténcia a corrosdo, conformabilidade e soldabilidade nao

obtido por nenhum dos agos inoxidaveis mais comuns [9].

Seu surgimento data da década de 1930, mas somente a partir dos anos 1980 ¢ que
esses acos ganham notoriedade em congresso ao redor do mundo [3]. Esses acos sdo
utilizados em aplicagdes que necessitam de uma prote¢do mais elevada contra a corrosao
combinada com a resisténcia mecanica, como exemplo temos o uso em oleodutos e

gasodutos [3].

O AID apresenta baixa concentra¢do de niquel e molibdénio em comparagdo aos
acos austeniticos, mas sua resisténcia a corrosdo ¢ similar aos mesmos, sendo que com
essa reducdo a também uma redugao no custo, haja vista que esses elementos quimicos

possuem um pre¢o mais elevado [23].
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As ligas duplex apresentam em sua composicdo o nitrogénio na ordem de 0,15 a
0,25 %p, o que gera varios beneficios, tais como, resisténcia a corrosdo por cloreto,
aumento da resisténcia mecanica, redugdo na taxa de precipitacdo de fase intermetalicas

além de favorecer a formacao da austenita [23].

Durante a solidificagdo os elementos promotores da ferrita, (cromo, molibdénio e
tungsténio) se concentra na fase ferritica a0 mesmo tempo que os elementos promotores
austenita (niquel, carbono, nitrogénio e cobre) se concentra por difusdo na fase austenitica
[3]. Essas ligas solidificam-se com a microestrutura 100 % da fase ferritica, e a austenita ¢
formada no estado sélido balanceando as fases. O processo comeca aproximadamente na
temperatura de 1300 °C, mas esse valor pode variar um pouco dependendo da liga [23]. A
medida que a temperatura reduz existe a probabilidade da formagao de fases
intermetalicas além dos carbetos e nitretos, sendo assim € necessario que o resfriamento
seja rapido, conseguindo assim evitar a formagao das fases intermetalicas, por isso durante
a produ¢@o de um componente com o AID ¢ necessario executar o tratamento térmico de

recozimento seguido de uma témpera [3, 23].

A microestrutura das ligas duplex ¢ baseada no sistema Fe-Cr-Ni-N, sendo muito
importe o balanceamento das composi¢des quimicas para garantir que apos a solidificagao
o material apresente uma fragdo volumétrica de fases iguais, como pode ser visto na

Figura 3, onde a parte mais clara ¢ a austenita e a parte mais escura ¢ a ferrita [2].

Os duplex apresentam uma porcentagem de ferrita mais alta do que os agos
austeniticos, com isso eles sdo mais ferromagnéticos, além de terem uma maior
condutividade térmica e uma menor expansao térmica, possuem também uma resisténcia
mecanica comparaveis aos acos estruturais em aplicagdes corrosivas, como exemplo o
limite de escoamento para as ligas duplex fica na ordem de 425 MPa, enquanto os agos

inoxidaveis austeniticos ficas na ordem de 210 MPa [3].
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Figura 3 - Micrografia optica do ago inoxidavel S31803.
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Fonte: Voort, Lucas e Manilova (2004)

3.5. UNS S31803

Os acos UNS S31803 e um duplex e como os mesmos combinam uma elevada
resisténcia a corrosdo com uma elevada resisténcia mecanica [24]. Essas propriedades sdo
obtidas pela juncdo entre as fases ferrita e austenita, agregando as melhores caracteristicas
de cada uma delas [25]. Como exemplo temos a elevada resisténcia a corrosdo ¢ a boa
soldabilidade, outra caracteristica dessas ligas ¢ o maior valor de tenacidade e resisténcia a
corrosdo na zona termicamente afetada (ZTA) no comparativo a do metal base na
condi¢do soldada, tal caracteristica ¢ alcancada graca ao nitrogénio presentes nas ligas

duplex [25].

Devido as suas propriedades esses acos sao mais empregados no setor nuclear,
manufatura de itens para campo de petroleo, filtros, trocadores de calor, vasos de pressao,
valvulas, tubulacdo de linha, silos, equipamento hidrdulico submarino entre outras

aplicagoes [26].

Segundo ASTM [27] para o ago ser considerado duplex UNS S31803 ele precisa
apresenta em sua composi¢do uma concentragdo de 0,030 % C; 2,00 % Mn; 0,030 % P;

0,020 % S; 1,00 % Si, 21,0-23,0 % Cr; 4,50-6,50 % Ni; 2,50-3,50 % Mo e 0,08-0,20 % N.
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As principais propriedades mecanicas do aco estdo presentes na Tabela 1, nela ha
uma comparacdo do UNS S31803 com dois outros austenitico e outro duplex. As
propriedades mecanicas dos acos duplex estdo intimamente ligadas as fases presentes no
mesmo, sendo que a austenita promove o aumento dos valores de alongamento ¢ a ferrita
aumenta a limites de escoamento, com essa jungdo existe um conjunto surpreendentes de
propriedades mecanicas, mas para isso ¢ importante o correto balanceamento da fragao
volumétrica das fases com a propor¢do de 50 % para cada, obtido através do correto

processamento [24].

Tabela 1 - Comparativo das propriedades mecanicas entre ligas duplex e austeniticas.

AISY/ Limite de Resisténcia Alongamento  Dureza  Microestrutura
UNS escoamento a tracao Minimo (%)  (Vickers)
(MPa) (MPa)
304 L 210 515-680 45 155 Austenita
316 L 220 515-820 40 160 Austenita
S32304 400 600-820 25 230 Duplex
S31803 450 680-880 25 260 Duplex

Fonte: Senatore, Finzatto e Pera (2007) e Aperam (2021).

Algumas propriedades fisicas do aco UNS S31803 em comparagdo a dois
austeniticos estdo apresentados na Tabela 2, sendo que o duplex apresenta menor
coeficiente de expansdo térmica, além de uma maior condutividade térmica em

comparagao aos austeniticos [28].

A Figura 4 apresenta uma micrografia do UNS S31803 onde pode ser visto a
fracdo volumétrica, sendo que a parte mais clara ¢ representada pela austenita e a mais
escura a ferrita e a fracdo das fases ¢ aproximada de 1:1 [29, 30]. Para alcancgar essa
proporcao de fases, deve-se balancear corretamente a concentragdo dos elementos de liga,
além de efetuar o tratamento termomecanico na temperatura entre 1000 a 1250 °C seguido
de um resfriamento rapido, uma vez que nessa faixa de temperatura essa liga apresenta o
comportamento estavel e metaestavel, sendo possivel assim a formacgao de uma estrutura

laminar com graos alongados conforme a Figura 4 [24,31].
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Tabela 2 - Comparativo entre propriedades fisicas de dois acos austeniticos e dois duplex.

Médulo Calor Condutiv Coeficiente de

Temper i . O
Microestrutu Grau atura de Especific idade expansio Térmica
ra Young 0 térmica Linear
(UNS) °0O) (GPa) (J/KgK) (WmK) Temp.°C 10°K
S 30400 20 205 520 16 20-100 16
Austenitico
S 08904 20 205 544 15 20—-100 16
S 31803 20 200 450 17 20-100 13,5
Duplex
S 32550 20 200 450 17 20-100 13,5

Fonte: Londofio (1997).

Para evitar a formac¢do de fases indesejaveis (tais como a sigma, chi,
carbonetos, nitretos e alfa linha) que podem vir a alterar as propriedades mecanicas, deve-
se seguir corretamente o processamento termomecanico garantido assim a microestrutura

desejada [29].

Figura 4 - Micrografia optica do ago UNS S31803, apds tratamento térmico de homogeneizagao.
1

Fonte: Martins, Faria e Oliveira (2018)
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3.6. METALURGIA DO PO

A metalurgia do p6 (MP) ¢ uma forma de processamento que se caracteriza pela
producao de pegas a partir de p6s metalicos, que pode ter a sua origem da moagem de

cavacos, sucatas ou até mesmo pd. Seguido de um processo prensagem e sinterizacao [5].

A principal diferenca da MP do processo de fundigdo ¢ a auséncia quase completa
da fase liquida, além de uma menor temperatura do processamento € menor custo relativo
em comparagdo a fundi¢do [6, 32]. Segundo Chiaverini [5] algumas vantagens do uso

dessa técnica sdo:

e Producdo de materiais com geometria especial, o qual seria impossivel por

processos de conformagao tradicionais;

e Possibilidade de obtencdo de materiais compositos, a partir da juncdo de

pOs de materiais metalicos € nao metalicos;

e Obtencdo de caracteristica especiais, como porosidade controlada (por

exemplo pegas auto lubrificantes);

e Possibilidade de jungdo de materiais diferentes, mas mantendo as
propriedades de cada um (por exemplo contato elétricos de tungsténio-

prata);

e Eliminagdo de trabalho de rebarbas ou remocao de excesso de material

nessa forma.

Em suma, a Figura 5 apresenta as etapas para a produ¢ao de uma peca via MP:



Figura 5 - Etapas do processamento via metalurgia do po.
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Fonte: Forsmo e et al.(2008)

3.6.1. OBTENCAO DOS POS

Na primeira etapa na MP ¢ representado pela obtengdo do po, € possivel obté-

lo através de varios processos, sendo esses: a atomizagdo, método fisico-quimico,
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eletroquimicos e processo mecanicos [33]. Cada técnica produz pds com diferentes

dimensdes, diferentes formas entre outras caracteristicas [5]. A Tabela 3 apresenta as

diferentes morfologias de pds obtidas através de alguns processos anteriores

apresentado, Figura 6 apresenta representacao das morfologias desses pos.

Uma forma de obtengdo de pd por processo mecanico ¢ a moagem, ela ¢

empregada em materiais que sejam frageis [5]. O principio da moagem ¢ promover o

choque entre o material a uma massa dura promovendo assim a desintegracdo do

material como pode ser visto na Figura 7 [34].
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Tabela 3 - Processos de producdo de p6 e suas morfologias.

Técnica Dimensiao das particulas (um) Morfologia Custo
Atomizagdo a gas 5-40 Esférica Alto
Atomizagdo a agua 6-40 Arredondadas Moderado
Atomizagdo a dgua alta precdo 4-18 Arredondadas Moderado
Carbonila 1-10 Esférico Moderado
Precipita¢do quimica 0,01-3 Poligonal Baixa
Moagem 0,1-40 Irregular Moderado

Fonte: Chiaverini (1986) e Rodrigues (2021).

Os corpos moedores podem ser bolas, barras, cilindros curtos ou particulas
maiores do proprio material e esses copos ganham movimento através de movimentos

que podem ser rotativos, planetarios, vibratorios ou por agitadores [5, 34, 35].

Figura 6 - Morfologias dos pds metalicos.
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Fonte: Chiaverini (1986).

Os equipamentos que geram esse movimento sdo denominados moinhos e os
principais sdo os: vibratorios, planetdrios, atritor e os convencionais [36]. As
principais diferencas entre eles estdo na capacidade volumétrica, eficiéncia de
moagem, energia de impacto entre os corpos moedores e a possibilidade de uso de
acessorios (sistemas de resfriamento, aquecimento e controle da atmosfera moagem)
[36]. Para a escolha do moinho, deve-se levar em consideragdo o tipo de material que

serd moido, a quantidade e as condigdes que esses materiais serdo utilizados [37].
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Figura 7 - Mecanismo de moagem pelos corpos moedores.

Fonte: Singh e Bhattacharjee (2007)

Outro fato importante diz respeito ao tamanho das particulas ¢ a distribuicdo da
curva granulométrica, sendo que uma distribui¢do considerada ideal é aquela que
apresenta particulas de tamanho grande, médio e pequeno, sendo que nessas
distribuicdo ¢ possivel obter um corpo com a menor porosidade residual apos a

compactagao e sinterizagao [6].

3.6.2. MOAGEM DE ALTA ENERGIA

Entre os tipos de moinhos, o que se destaca para a moagem de alta energia e o
planetario, os demais tipos sdo eficientes também, entretanto as caracteristicas do
moinho planetario de alta energia (MPAE) se sobressaem, destacado a sua alta
rotagdo, comportar uma quantidade mediana de material, além do modo de trabalho (o
suporte onde é colocado o jarro de moagem possui um movimento de rotacdo e outro
de translagdo, assim a forga centripeta € a responsavel por gerar as interagdes entre 0s
corpos moedores ¢ as parede do jarro como pode ser visto na Figura 8) [39]. Por essas
caracteristicas ¢ possivel produzir pds com granulometria sub micrométrica e
nanométrica, sendo uma caracteristica importante para redugdo da porosidade residual

apos a sinterizacao [39].
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Figura 8 - Diagrama esquematico dos movimentos dos corpos moedores.
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Fonte: Suryanarayana (2004).

Uma técnica para obtencdo de ligas metalicas ¢ introduzir dois tipos de metais
no interior do jarro e apos um certo tempo de processamento € possivel produzir uma
liga, esse processo ¢ denominado como “Mechanical Alloying” [39]. Outra técnica € o
uso de um metal em cavaco junto com um outro material cerdmico (6xidos ou
carbetos) onde a reducdo das dimensdes das particulas se d4 através do choque com os
corpos moedores, nesse caso a transferéncia de material ndo € necessaria para a

homogeneizagao, essa técnica ¢ denominada como “Mechanical Milling” [39].

Durante o processo de moagem de alta energia, a forma de fratura das
particulas ocorre quando elas sdao repetidamente achatadas, soldadas a frio, fraturadas
e soldadas novamente [36]. A forca do impacto deformar plasticamente a particula o
que gera o encruamento € posteriormente a fratura, como isso as particulas se unem
novamente por soldagem a frio gerando um aumento no tamanho das particulas em um
primeiro momento, esse fendmeno sé ocorre nos estagios iniciais da moagem uma vez
que os particulados ainda possuem uma baixa dureza, mas com a progressiva
deformacao das particulas elas se tornam encruadas e tende a fraturar ao invés de
soldagem a frio [36]. Com o passar do tempo de moagem, o equilibrio entre soldagem

e fratura ¢ atingido, ndo havendo mais redu¢@o nas dimensdes das mesmas [39].
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3.6.3. VARIAVEIS DO PROCESSO

Existem algumas varidveis importantes para o entendimento da microestrutura
final e elas devem ser analisadas na etapa de moagem da alta energia, sendo que esses
parametros ndo devem ser analisados isoladamente, uma vez que para o entendimento
de um ¢ necessario a outra [39]. As principais varidveis sdo: o tempo de moagem,
velocidade, atmosfera, relagdo massa/esfera, agentes controladores e o mecanismo de

moagem.

O tempo de moagem ¢ uma das mais importantes varidveis do processo de
moagem de alta energia, pois com tempos muito elevados podemos promover
mudangas na microestrutura, como por exemplo a amorfiza¢dao da rede cristalina [6].
Em geral o tempo ¢ definido de modo a alcangar um estado estavel entre fratura e
soldagem a frio dos particulados, hd outras variaveis que também influenciam no
tempo de moagem sendo elas: o tipo do moinho, intensidade da moagem, relagdo entre
bola/massa e temperatura de moagem [40]. Por serem interdependentes, qualquer

mudanga nos parametros anteriores, modificam o tempo também [39].

A velocidade na moagem de alta energia estd associada aos nimeros de
rotagdes por minutos que o material estd sendo submetido no interior do jarro do
moinho. A andlise da velocidade ¢ importante para garantir a melhor condi¢ao de
moagem, haja vista que uma velocidade muito alta pode vir a causar aquecimento do
jarro e do material, dependendo do tipo do moinho pode vir a ocorrer um efeito
indesejado, a centrifugag¢do, onde os corpos moedores ficam aderido nas paredes do
jarro impossibilitando seu impacto com os particulados, o que limita a capacidade de
moagem [39]. Se o aquecimento promovido pela moagem nao for controlado, pode vir
a ocorrer o superaquecimento (proveniente de longos tempos de moagem em altas
velocidades), esse fendmeno pode gerar a aglutinacdo das particulas devido ao
aumento da ductilidade do material em temperatura elevadas, para evitar esse
problema ¢ recomendéavel parar a moagem em intervalos regulares de tempo para a

reducdo da temperatura [36].

A atmosfera dentro do jarro do moinho ¢ muito importante para que o material
ndo sofra contaminacdo durante o processo de moagem, uma vez que o 0xigénio

aprisionado dentro do jarro do moinho pode a vir oxidar o p6 metéalico o que ¢é
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prejudicial no processo de sinterizagcdo, sendo que as reagdes de oxidagdo sdo
altamente exotérmicas o que acaba liberando a maior parte energia necessaria para que
ocorra a difusdo atomica [41]. Para evitar que oxidacdo ocorra ¢ importante efetuar a
purga do jarro de moagem, acrescentando gas inerte no lugar, o gas recomendavel € o
hélio ou argonio, haja vista que o nitrogénio por vir a reagir com o p6é formado nitretos

[39].

A relagdo massa / corpos moedores ¢ o responsavel por determinar a facilidade
ou dificuldade durante a moagem, existe indicagdes de relacdo de 1:1 até 200:1, mas o

mais usual ¢ a relagdo de 1:10 para moinhos de menor capacidade [6].

Os agentes controladores do processo (ACP) sao empregados na moagem de
alta energia com o intuito de reduzir a soldagem a frio na moagem de materiais
ducteis, possibilitando assim o equilibrio entre soldagem a frio e fratura [39, 42]. O
principio de funcionamento dos ACP ¢ melhorando a eficiéncia da moagem através da
adsor¢ao dos ACP pelas superficies dos pos, com isso ¢ impedido o contato direto
entre eles [43]. Existe um grande gama de ACP, os principais sdo: acido estedrico,
heptano, hexano, benzeno, parafina, etanol, metanol, grafite, etileno-glicol, entre
outros [39]. Os mais amplamente usados sdo: 4cido estearico, etanol, metanol e o
hexano [39]. As porcentagens de utilizagdo desses componentes ficam na faixa 1 a 5

% da carga total de po6 [39].

As particulas podem se comportar de trés formas diferentes durante a moagem
e em cada sistema, a moagem pode ser facilitada ou dificultada, os sistemas sdo
nomeados como: ductil-ductil, ductil-fragil, fragil-fragil [44]. No sistema ductil-ductil
o material ¢ encruado, sendo gerado pelo impacto dos corpos moedores, com isso a
dureza ¢ elevada o tornando mais fragil, assim que o limite de deformagao pléstica é
atingido o material se rompe [45]. No sistema ductil-fragil as particulas ducteis nos
estagios iniciais da moagem sdo encruadas pela acdo dos corpos moedores, ja as
particulas frageis ficam presas nos espacos interlamelares, por essa particula se
instalar nessas lamelas elas ficam agrupadas, formando tensdes, assim a agdo dos
corpos moedores leva o material ductil a fratura [45]. Nos sistemas fragil-fragil o
comportamento ¢ diferente, ndo ocorrendo por seguidas soldagem e fratura, neste caso
a moagem ocorre por choque mecanico [6]. A moagem continua até atingir o estagio

de cominuicdo, ou seja, as particulas alcancaram dimensdes tdo reduzidas, que as
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mesmas passam a ter o comportamento semelhante ao dos materiais diicteis ndo sendo

possivel ter mais redugdes das dimensdes [39].

3.7. PRENSAGEM

Segundo Azevédo [46], a prensagem ¢ uma etapa fundamental para metalurgia do
po, ela busca alguns objetivos, sendo esses: consolidar o p6 no formato desejado,
estabelecer o tanto quanto possivel as dimensdes finais do componente, reduzindo assim o
efeito da variagdo dimensional na sinterizagdo além de atingir o nivel de porosidade

desejavel e dar a rigidez mecanica desejavel para o correto manuseio do p6 compactado.

Segundo Gomes [47], € conveniente dividir o processo de compactacdo em quatro

etapas, sendo essa:

1. Inicio do processo de compactagdo, nessa fase as particulas comecam o

rearranjo € o escorregamentos, mas sem deformagao pléstica;

2. Inicio das deformacdes locais e fraturas das particulas nos pontos de

contatos;

3. Nessa etapa ocorre as pressdes mais elevadas durante toda a compactagao,
sendo caracterizada pela compressdo elasticas do compactado como um

todo;

4. Nessa fase ocorre a eje¢do do compactado da matriz, podendo ocorrer o
aumento das dimensdes do compactado na ordem de 0,5 %, esse aumento

esta ligado aos alivios das tensdes elasticas.

A principal variavel que afeta a compactacao dos pos € a compressibilidade do po,
podendo ser definida como a extensdo segundo uma massa de pd pode ser densificada
com a aplicagdo de uma tensdo [46]. A compressibilidade ¢ uma propriedade inerente a
cada material, para os pos dulcteis a compactagdo ¢ maior do que para os pés duros, com

1sso a densidades nos pos ducteis € superior ao dos duros [48].

As técnicas de prensagem mais empregadas para a compactacdo sdo: prensagem

em matriz de ago (uniaxial, biaxial entre outras), prensagem isostatica, forjamento,
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extrusdo, laminacdo e moldagem por injecdo [46]. Entre essas, a mais utilizadas ¢ a

uniaxial e a isostatica [49].

3.7.1. PRENSAGEM UNIAXIAL

O processo de compactagdo por prensagem uniaxial pode ser entendido como
uma cavidade (matriz) que ¢ alimentada com po, apds, esse pd ¢ compactado pelo
movimento de uma puncdo, a Figura 9 representa essa técnica de compactagdo [33].
Esse processo ¢ muito utilizado na producdo de componentes ceramicos pela sua facil

utilizag¢ao e baixa complexidade [50].

Figura 9 - Representagdo esquematica da prensagem uniaxial.

Fonte: Rodrigues (2021).

A geometria do componente produzido ¢ igual ao do interior da matriz, sendo
assim a matriz deve ter as dimensdes que se pretende ter no componente final, a carga
aplicada vai ser em funcdo do tipo de material que esta sendo comprimido, essa carga
fica na ordem 1 a 10 tonelada-for¢a (tf) [6]. Um defeito comum nesse processo de
prensagem ¢ a delaminagdo, ela se caracteriza por uma fissura nas laterais do corpo
prensado, normalmente ¢ originada durante a remog¢do, caso esse defeito esteja
presente ¢ recomendavel a prensagem de um novo, haja vista que se esse componente
for levado ao tratamento térmico com esse defeito, provavelmente essa fissura ira se

difundir e se transformar em uma falha [33].
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3.7.2. PRENSAGEM ISOSTATICA

A prensagem isostatica caracteriza-se pela uniformidade dimensional, uma vez
que confere maior homogeneidade a densidade do componente a verde [6]. O processo
se assemelha ao uniaxial, s6 que nesse caso o molde ¢ flexivel e colocado dentro de

um vaso, apés ¢ bombeado um liquido que fornece a pressao de compressao [50].

As pressdes normalmente, ficam na ordem de 400 a 500 MPa, e o principio de
funcionamento ¢ a transmissao da pressdo do liquido para o molde flexivel através da
lei de Pascal — a pressdo aplicada em um fluido confinado ¢ transmitida igualmente
por todo o fluido em todas as dire¢des, atuado sobre todas as partes interna do vaso
por um angulo relo — posteriormente para o p6d, como pode ser visto na Figura 10[50].
A principal vantagem desse tipo de prensagem ¢ que a mesma ocorre em todas as
diregdes, com isso a densidade é mais homogénea, se comparada ao método uniaxial,
o que gera melhores resultados [50]. Uma limitagdo dessa técnica diz respeito a
geometria final, pois € um pouco dificil mensurar de inicio as dimensdes corretas do
molde, com isso € necessaria otimizagdo no projeto dos moldes, normalmente

realizada por tentativa e erro [51].

Figura 10 - Representagdo esquematica de uma prensa isostatica.

%

compactado -__

1

matriz elastica RN\ - - ittt PR T R

vaso de pressao

......

COmpressor

Fonte: Rodrigues (2021).
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3.8. SINTERIZACAO

ApoOs a prensagem o corpo compactado nao apresenta rigidez mecanica, podendo
ser destruido com baixas tensdes, com isso a fun¢do da sinterizacao ¢ unir as particulas do

compactado o que proporciona uma rigidez estrutural [52].

J4

A for¢a motriz durante esse processo ¢ o decréscimo da superficie livre do
conjunto de particula, uma vez que cada particula possui sua propria superficie com isso a
area de superficie total ¢ muito alta, com isso ao fornecer energia na forma de calor as
particulas tendem a reduzir essa area de superficie total ¢ essa reducdao de da através da
formagdo e o crescimento das ligagdes entre as particulas [32, 52]. Na Figura 11 ¢
mostrado as mudangas que ocorre durante a sinterizagao de pos metalicos, esse processo
pode ser dividido em 4 etapas, a primeira ¢ a unido das particulas (pontos de contatos),
apods esses contatos transforma-se em “pescogos”, nessa etapa ha transporte de massa que
ocorre por difusdo, posteriormente essa regido vai se transformar nos contornos de grao,
ha reducdo dos poros o que proporciona um encolhimento do corpo apés o fim da

sinterizagao [52].
Figura 11 - Etapas durante a sinterizacdo.
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Fonte: Groover (2010).

A temperatura desse tratamento térmico fica na ordem 0,7 a 0,9 da temperatura de
fusdo da liga [52]. E necessario também o controle da velocidade de aquecimento, o
tempo de exposi¢cdo a temperatura elevada, a velocidade de resfriamento e a atmosfera no
qual o material estd exposto (atmosferas inertes ou a vacuo sdo primordiais para que os
p6s ndo sofram oxidagdo durante o processo) [32]. Durante essa etapa had redugdo dos
espacos vazios entre as particulas, com isso a porosidade diminui o que produz um corpo

rigido e parcialmente denso [32].
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3.9. POROSIDADE

Apos a etapa de sinterizacao a peca processada via MP alcanca a rigidez mecanica,
mas ainda existe uma certa concentracdo de poros inevitaveis [53]. Essa porosidade ¢
comum nos itens provenientes do processo de MP e o mesmo nao pode ser considerado
como um defeito [53]. Dependendo da aplicagdo os poros podem ser algo desejavel, por
exemplo os filtros metélicos e buchas para mancais que possuem porosidade interligada,
sendo responsdvel por dar as caracteristicas desses itens [5]. A porosidade pode
influenciar em diversas propriedades do material produzido pela metalurgia do po, tais
como dureza, mddulo de elasticidade, rugosidade, propriedades magnéticas, dentre outras,

com isso ¢ importante a determinagao da porosidade na caracterizacao de materiais [54].

3.10. MATERIAIS PRODUZIDOS POR METALURGIA
DO PO

A MP tem uma ampla aplicacao em diversos produtos, utilizando tanto pos de alta
pureza como ligas resultantes de misturas. Devido as propriedades do po, que se comporta
de maneira semelhante a um liquido, ¢ possivel obter moldagem facilitada, permitindo a
producdo de engrenagens, rolamentos, rodas dentadas, ferramentas de corte, contatos

elétricos [52].

Em particular, a utilizagdo da MP na producdo de engrenagens e rolamentos ¢
altamente recomendada, uma vez que a geometria desses componentes ¢ definida
principalmente em duas dimensdes e a porosidade existente no material pode servir como
reservatorio de lubrificante. No entanto, também ¢ possivel produzir componentes com
geometrias mais complexas, embora possa ser necessario adicionar etapas adicionais,

como usinagem [52].

A metalurgia do p6 ¢ uma técnica que se enquadra nos principios da economia
circular, aproveitando as sobras de outros processos metalirgicos como matéria-prima.
Essas sobras muitas vezes contém fragdes de elementos valiosos, tornando seu

reaproveitamento desejavel e alinhado com os principios da economia circular [56].

A economia circular ¢ um modelo econdmico que visa aumentar a eficiéncia no
uso dos recursos, prolongando o ciclo de vida dos produtos e aproveitando os residuos

como subprodutos. Seu objetivo ¢ reduzir a produg¢do de residuos, promovendo a
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reutilizagdo e a reciclagem de materiais ja disponiveis [56]. Assim, a metalurgia do p6 nao
apenas oferece uma solu¢do para o reaproveitamento de materiais, mas também contribui
para a redugdo do desperdicio e para um uso mais eficiente dos recursos disponiveis, o

que contribui para redu¢do dos impactos ambientais [57].

A densidade dos componentes produzidos por MP é comparavel aos componentes
obtidos por fundi¢do, como foi observado por Mendonca [57]. Nesse estudo, foram
produzidas pastilhas de ago inoxidavel duplex UNS S31803 com adicdo de 3% de VC. A
densidade média das pastilhas, medida pelo método de Arquimedes, foi de 6,57 g/cm?, o
que representa uma reducdo de 16% em relacdo a densidade obtida pelo processo de
fundi¢do (7,80 g/cm?). Esses resultados destacam a viabilidade da MP como um método
eficaz para a produ¢ao de componentes com densidades proximas aos obtidos por

fundicao.

No estudo realizado por Paramore [60], foi possivel alcangar uma densidade de
99% da teodrica na liga Ti-6Al-4. Na metalurgia do p6, ¢ comum buscar uma densidade
proxima a maxima nos componentes produzidos. Isso pode ser obtido por meio de
compactagdo antes ou depois da sinterizacdo, utilizando pos esféricos com distribuicdo de
tamanho de particulas otimizada e bom comportamento de empacotamento, ou por meio
de infiltracdo apos a sinterizacdo. No entanto, Paramore [60] descobriu que o hidrogénio
tem um efeito significativo na cinética de sinterizacdo em estado solido de diversos
metais, possibilitando alcangar uma densidade proxima da tedérica mesmo com o uso de
p6s ndo esféricos de baixo custo, sem a necessidade de compactag¢do ou infiltracao. Isso
indica que o estudo da densificacdo na metalurgia do pé pode melhorar os resultados e

atingir valores proximos aos teoricos e reduzir os custos.

A metalurgia do p6 ¢ amplamente utilizada na fabricagdo de ligas de titanio para
aplicagdes médicas, especialmente em implantes 6sseos. Essas ligas sdo conhecidas por
sua alta porosidade, que desempenha um papel crucial na osseointegragao dos implantes
[58]. Ao contrario dos métodos metalurgicos convencionais, que sao ineficazes devido a
alta reatividade do titdnio a temperaturas elevadas e a dificuldade de usinagem das ligas
de Ti, a MP tem se destacado como uma tecnologia custo-efetiva para a producdo de

pecas complexas de titdnio com melhor homogeneidade quimica e microestrutural [59].
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4. MATERIAIS E METODOS

Neste trabalho foram utilizados uma chapa do ago inoxidavel UNS S31803, com as

dimensodes 5x50x160 mm fornecido pela empresa Aperam e a partir dela foi produzido os

cavacos.

A composi¢ao quimica fornecida pela a empresa deste ago ¢ mostrada na Tabela 4.

Tabela 4 - Composigdo quimica tipica do ago inoxidavel daplex UNS S31803 (% em peso).

%C %Cr %Mn %Ni %Mo %Si %Co %Cu %N %Nb %Sn %S %P  %Fe

0,018 2222 148 559 308 045 013 028 0,18 0021 0,012 0001 0019 66,50

O fluxograma da Figura 12 mostra o procedimento experimental utilizado na

realizagdo deste trabalho.

Figura 12 - Fluxograma do procedimento experimental.
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4.1. USINAGEM E LIMPEZA DOS CAVACOS

A chapa do AID UNS S31803 foi usinado em baixa velocidade para evitar o

aquecimento e oxidag¢do do aco, no Laboratério de Tecnologia Mecanica da UNIFEI.



36

Apds a conclusdo do processo de usinagem, os cavacos passaram por uma etapa de
decapagem quimicas para remoc¢do de contaminantes. Foi utilizado no processo de
decapagem uma solug¢do composta por acido oxalico, acido fosforico e acido nitrico, a
duracdo desse processo foi de 10 minutos. Apos a decapagem, os cavacos foram
minuciosamente enxaguados com agua corrente e, posteriormente, colocados em uma
estufa a uma temperatura de 100 °C por um periodo de 24 horas, visando a completa

secagem.

4.2. MOAGEM DE ALTA ENERGIA

A moagem do AID UNS S31803 foi realizada de forma a se obter pds deste ago
com diferentes granulometrias. O ago foi moido com a adi¢do de VC (3 %), utilizando 1
% de metanol (utilizado como PCA), na velocidade de 350 rpm, em atmosfera de argdnio,
relacdo massa/bola de 1:20 e por periodos de 20, 40 e 80 h. Esses pardmetros de moagem
foram definidos em fun¢do do trabalho anteriores [55]. A moagem foi realizada em um
moinho planetério de alta energia da marca NOAH NQM-2, localizado no Laboratorio de

Processamento e Caracterizagao de Materiais — LPCM, da UNIFEI.

4.3. TRATAMENTO TERMICO PARA ALIVIO DE
TENSAO

Apds a moagem, os pos foram tratados termicamente a 1050 °C por 30 minutos,
selados em tubo de quartzo sob vacuo, em um forno da marca Jung, localizado no
Laboratorio de Processamento e Caracterizacao de Materiais — LPCM, da UNIFEI. A taxa
de aquecimento utilizada foi de 10 °C por minuto. Apds transcorrer o tempo do tratamento
térmico, o forno foi desligado e os pos foram deixados para resfriar naturalmente até
atingirem a temperatura ambiente. Durante o resfriamento, o forno permaneceu fechado
para garantir um ambiente controlado e evitar mudangas bruscas na temperatura. Este
procedimento teve como objetivo fazer o alivio de tensdes nos pos, evitando trincas nos

corpos de prova a verde [8].

4.4. SEPARACAO GRANULOMETRICA

A separagdo granulométrica foi realizada por peneiramento, utilizando um agitador
de peneiras BERTEL, modelo Eletromagnético, localizado no Laboratério de

Processamento e Caracterizacao de Materiais — LPCM, da UNIFEI
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Foram utilizadas 4 peneiras com diferentes aberturas, sendo elas: 16 mesh (1190

um), 30 mesh (590 pm), 40 mesh (420 um) e 50 mesh (297 um).

4.5. CLASSIFICACAO GRANULOMETRICA

A classificacdo granulométrica, por meio da medida dos tamanhos de particulas,
foi realizada pela técnica de granulometria a laser utilizando um equipamento de difracdo
a laser da marca MICROTAC, modelo S3500 localizado no Laboratério de Caracterizacao
Estrutural - LCE, da UNIFEI

4.6. PRENSAGEM

Pastilhas do aco AID UNS S31803 (~1g) foram obtidas por meio da prensagem
dos pos com diferentes granulometrias, utilizando prensagens isostatica e uniaxial. A
compactagdo uniaxial foi realizada usando uma matriz cilindrica de 8 mm de diametro e
uma carga equivalente de 750 MPa por 30 segundos sendo repetido 3 vezes essa
compactagdo como intervalo de 5 segundos entre elas, foi utilizado uma prensa da marca
Schulz com capacidade maxima de 15 toneladas, localizado no Laboratério de
Processamento e Caracterizagdo de Materiais — LPCM, da UNIFEI. Para prensagem
isostatica, foi utilizada uma pressdao de 250 MPa por tempo de 10 minutos, utilizando uma

rampa de elevacao de pressao de 5 Mpa por minuto.

Para avaliacdo da influéncia da granulometria na densificagdo do composito
sinterizado, apds a classificacdo por peneiramento, os pos foram prensados utilizando a

granulometria inferior a 297 um, sendo as pastilhas produzidas a partir dos tempos:

e 20 horas de moagem:;

e 40 horas de moagem,;

e 80 horas de moagem:;

e Pastilha com a mistura iguais dos 3 tempos de moagem;

e Pastilha com a mistura dos tempos 20 e 40 horas de moagem,;

e Pastilha com a mistura dos tempos 40 e 80 horas de moagem.

A utilizagdo de diferentes tempos de moagem tem como objetivo produzir

particulas com granulometrias distintas. Geralmente, tempos de moagem mais longos
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tendem a resultar em particulas menores. Isso ocorre devido a tendéncia de reducdo do

tamanho das particulas durante um tempo prolongado de moagem.

4.7. DETERMINACAO DA DENSIDADE A VERDE

A densidade a verde foi determinada pela relacdo entre a massa dos corpos de

prova e o seu volume (Eq. 1).
p=r (1)
Onde:
m = Massa da amostra (g)
V = Volume (cm?)
p = Densidade absoluta da amostra (g/cm?)

O volume das amostras foi determinado utilizando um paquimetro ¢ a massa das
amostras foram medidas em uma balangca Shimadzu modelo AUY?220 com precisdao de 4

casas decimais, localizada no LPCM/UNIFEI.

4.8. SINTERIZACAO

As amostras, inseridas em uma navicula de alumina, foram sinterizadas a 1250 °C
por 1 hora, sob atmosfera de argdnio, com taxa de aquecimento de 5 °C por minuto em um
forno da marca Nabertherm localizado no Laboratorio de Metalurgia e Materiais — LMM,

da UNIFEIL

4.9. MICROSCOPIA OPTICA

A avaliagdo da porosidade das amostras sinterizadas foi realizada no Laboratério
de Processamento ¢ Caracterizacdo de Materiais - LPCM, da UNIFEI utilizando um
microscopio optico metalurgico da marca Olympus, modelo BX41M. Foram realizadas
medidas da porosidade em area, distribuicdo e tamanho médio dos poros. Para isso, as
amostras foram preparadas seguindo os procedimentos convencionais de metalografia.
Foram obtidas 5 micrografias em regides diferentes, com ampliagdo de 50x, utilizando o
software computacional StreamBasics, fornecido pela Olympus. A partir dos resultados,

foi calculada a média aritmética da porosidade.
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4.10. MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA
(MEV) E ESPECTROSCOPIA DE  ENERGIA
DISPERSIVA (EDS)

As medidas de MEV foram realizadas utilizando um microscopio marca Zeiss,
modelo EVO MA1S5, localizado no Laboratorio de Caracterizagdo Estrutural — LCE, da
UNIFEI. As micrografias foram obtidas utilizando o método de elétrons retroespalhados.
Com essas técnicas foi avaliada a distribuicdo do carbeto de vanadio nos pos, a
granulometria e morfologia dos pds, obtidos nos diferentes tempos de moagem. A

avaliagdo da presenca do VC foi feita pelo uso do EDS pelo método de mapeamento.

4.11. DIFRATOMETRIA DE RAIOS X

Para a identificagdo das fases presentes nas amostras foi feita a analise de difragao
de raios X (DRX) das particulas ap6s os processos de moagem e apds o tratamento
térmico de sinterizagdo. Foi utilizado um equipamento da marca PANalytical, modelo
X'Pert Pro localizado no Laboratorio de Caracterizagao Estrutural — LCE, da UNIFEI
Para essas medidas serdo utilizadas radiagdo CuKa, varredura de 30 a 110°, passo de 0,02°
e tempo de contagem 1s por passo (o objetivo e identificar as fases como codigo ICSD:
56386 e 625865). A identificagdo dos picos foi realizada utilizando o software

Powdercell.

4.12. DENSIDADE DAS AMOSTRAS SINTERIZADAS

A densidade das amostras sinterizadas foi determinada pelo método de
Arquimedes utilizando uma balan¢a Shimadzu modelo AUY?220 com precisao de 4 casas
decimais localizado no Laboratorio de Processamento ¢ Caracterizagdo de Materiais —

LPCM, da UNIFEL
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5. RESULTADO E DISCUSSAO
5.1. MORFOLOGIA DAS PARTICULAS

As Figuras 13 a 15 apresentam a morfologia dos p6s do ago UNS S31803 obtidos
em nos tempos de moagem, 20, 40 e 80 h respectivamente. As micrografias foram obtidas

por microscopia eletronica de varredura (MEV).

Na Figura 13, proveniente das 20 h de moagem, ja ¢ possivel observar a formacao
de particulas com dimensdes menores que 10 um, apresentando morfologia irregular, além
de aglomerados, indicando os estagios iniciais da moagem. Com o aumento do tempo de
moagem, as dimensdes das particulas tendem a diminuir. Na Figura 14, ap6s 40 h de
moagem, foram observadas particulas com dimensdes bem reduzidas (inferiores aos 10
pum), além de uma reducdo nos aglomerados, mantendo a morfologia irregular. Na Figura
15, correspondente a 80 h de moagem, ¢ possivel observar uma grande concentragdo de
particulas com dimensdes menores que 10 um em comparagdo as 40 h de moagem,
havendo poucos aglomerados quando comparado aos tempos de moagem anteriores. Essa
redu¢do de aglomerados ¢ um indicativo da estabilidade entre a soldagem a frio e a

fratura, e a morfologia das particulas permanece irregular.

Figura 13 — Micrografia do ago UNS S31803 obtido em 20h de moagem. Imagem obtida por MEV.

10 um* EHT =15.00 kV Signal A = NTS BSD
e WD =11.5 mm Mag= Z2O00KX LCE - Unifei
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Figura 14 - Micrografia do ago UNS S31803 obtido em 40h de moagem. Imagem obtida por MEV.

10 BHT = 1500 kV Signal A = NTS BSD
- WD =11.5 mm Mag= 200K X LCE - Unifei

Figura 15 - Micrografia do ago UNS S31803 obtido em 80h de moagem. Imagem obtida por MEV.

10 pm* EHT = 1500V Signal A = NTS BSD
— WD = 11.5 mm Mag= 200KX LCE - Unifei

5.1.1. DISTRIBUICAO DO CARBETO DE VANADIO

A analise da distribui¢do do carbeto de vanadio foi feita utilizando a técnica de
Espectroscopia por Energia Dispersiva (EDS), utilizando mapeamento. Nesta técnica
buscou-se a identificacdo do vanadio, haja vista que o carbono devido ao seu baixo

peso atomico fica indetectavel.

A Figura 16 mostra a micrografia do p6 do ago duplex UNS S31803 moido por

20 h, evidenciando a presenca do VC distribuido por toda superficie das particulas
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A andlise dos demais tempos de moagem aparentou resultado similar ao
apresentado para o tempo de 20 h de moagem, sendo assim os resultados dos demais

tempos encontra-se em anexo 4.

Figura 16 - Analise EDS das particulas do pé de ago UNS S31803 moido com adigdo de VC por 20 h. A
técnica de mapeamento foi utilizada para identificagdo do vanadio. Ampliagdo de 5000x.

MAG: 5000x

5.2.  GRANULOMETRIA DOS POS OBTIDOS NOS
DIFERENTES TEMPOS DE MOAGEM

A andlise da granulometria foi realizada utilizando o equipamento de
granulometria a laser os resultados completos estdo no anexo 1. A Tabela 5 mostra o
tamanho médio e as distribuigdes D10, D50 e D90 das particulas (representam
respectivamente os 10, 50 e 90 % da distribui¢do acumulativas dos tamanhos das
particulas) obtidas nos processos de moagem de alta energia nos tempos de 20, 40 e 80 h.
Observa-se que, como esperado, o tamanho médio das particulas diminui em funcdo do
tempo de moagem, apresentando um tamanho médio de 60,57 um para 20 h de moagem,

52,35 um para 40h de moagem e 39,02 um para 80 h de moagem.

Observa-se que os 10 % das particulas menores estdo em torno de 10 pum para os

trés tempos considerados, 50 % das particulas estdo com tamanhos menores que 41,32
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pum, 35,32 um e 23,54 um para os tempos de 20, 40 e 80h, respectivamente. Finalmente,
observa-se que 90 % das particulas apresentam tamanhos inferiores a 144,6 um para 20 h
de moagem, 125,6 um para 40 h de moagem e 90,75 um para 80 h de moagem.
Adicionalmente, nota-se que dobrando o tempo de moagem de 20 para 40 h as
distribui¢cdes D10, D50 e D90 reduzem respectivamente em 5,76 %, 14,52 % e 13,13 %,
em relagdo ao tamanho das particulas. Dobrando novamente o tempo de 40 para 80 horas
¢ possivel observar que as distribuicoes D10, D50 e D90 reduzem respectivamente em

4,73,33,33 € 27,74%.

Tabela 5 - Distribui¢do Acumulativa

Amostras 20 horas 40 horas 80 horas
D10 (um) 10,76 10,14 9,66
D50 (um) 41,32 35,32 23,54
D90 (um) 144,6 125,6 90,75
Média do DiAmetro (um) 60,57 52,35 39,02

A Figura 17 apresenta o grafico da distribuicdo dos tamanhos de particulas para o
tempo de moagem de 20 h. E possivel identificar que o histograma que representa o
tamanho das particulas apresenta um comportamento bimodal, o valor médio de cada pico
fica em: 10,97 um e 51,30 um. O primeiro pico possui uma largura menor em comparagao
ao segundo (o equipamento utilizado, leva em consideragao os limites de 2 desvio padrao
de cada pico, sendo assim, o primeiro pico possui uma largura de 4,50 um e o segundo
97,39 um), sendo assim 21,6 % de todos os didmetros medidos estdo no primeiro pico e

78,4 % estdo segundo pico.
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Figura 17 — Grafico da distribuigdo granulométrica do p6 do ago UNS S31803 moido por 20h, com adi¢do de 3
% de VC e 1 % de Metanol.
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A Figura 18 apresenta o grafico da distribuicdo dos tamanhos de particulas para o
tempo de moagem de 40h. E possivel identificar que a histograma que representa o
tamanho das particulas também apresenta um comportamento bimodal como ocorrido no
tempo de 20 h de moagem, o valor médio de cada pico fica em: 10,99 e 49,21 pum. O
primeiro pico possui uma largura menor em comparagdo ao segundo (o equipamento
utilizado leva em consideragdo os limites de 2 desvio padrdo de cada pico, sendo assim, o
primeiro pico possui uma largura de 4,18 um e o segundo 88,67 um), sendo assim 29,7 %

de todos os didmetros medidos estdo no primeiro pico e 70,3 % estdo segundo pico.

Figura 18 — Grafico da distribuigdo granulométrica do p6 do ago UNS S31803 moido por 40h, com adigdo de 3
% de VC e 1 % de Metanol
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A Figura 19 apresenta o grafico da distribuicdo dos tamanhos de particulas para o
tempo de moagem de 80 h. E possivel identificar que o histograma que representa o
tamanho das particulas apresenta um comportamento bimodal, o valor médio de cada pico
fica em: 11,08 e 45,73 um. O primeiro pico possui uma largura menor em comparagao ao
segundo (o equipamento utilizado leva em considerag¢do os limites de 2 desvio padrao de
cada pico, sendo assim, o primeiro pico possui uma largura de 4,17 um e o segundo 71,57
pm), sendo assim 46,4% de todos os didmetros medidos estdo no primeiro pico e 53,6 %

estao segundo pico.

Figura 19 — Grafico da distribuigdo granulométrica do pé do ago UNS S31803 moido por 80h, com adigédo de 3
% de VC e 1 % de Metanol.
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Fazendo uma comparacdao na fun¢do acumulado (representada pela curva verde)
dos graficos das Figuras 17, 18 e 19, o primeiro pico das distribui¢des (considerado como
as particulas pequenas) tende a aumentar a sua intensidade com o aumento do tempo de
moagem, ou seja, hd uma maior concentragdo de particulas com menores dimensoes, nos
maiores tempos de tempo de moagem. Foi obtido os valores de: 21,6 % do total da
distribuigdo para o tempo de moagem de 20 h, 29,7 % do total da distribuicdo para o
tempo de moagem de 40 h e 46,4 % do total da distribuicdo para o tempo de moagem de
80 h. Como consequéncia, o segundo pico teve o comportamento inverso ao observado no

primeiro.
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5.3. DENSIDADE A VERDE

A Tabela 6 mostra os valores da densidade a verde e o desvio padrao (os valores
foram calculados conforme o anexo 2) de todas as amostras prensadas uniaxialmente e
isostaticamente. Salienta-se que a primeira coluna desta tabela se refere a pastilha obtida
pela prensagem do p6 obtido no respectivo tempo de moagem, por exemplo 20 h. Aquelas
que sao representadas por mais de um tempo de moagem (20 h + 40 h + 80 h), representa
uma pastilha obtida pela prensagem da mistura dos pds obtidos nesses tempos de moagem

e em igual propor¢ao em peso.

Os resultados mostraram que a maioria das amostras prensadas isostaticamente
apresentaram maiores valores de densidade a verde, mas sem uma variagdo muito
significativa. Ademais, as amostras prensadas utilizando o p6 obtido em 20 h de moagem
e aquelas obtidas utilizando a mistura dos pos obtidos em 40 h/80 h de moagem
apresentaram menores valores de densidade verde quando prensados isostaticamente em

comparag¢do a uniaxialmente.

O maior valor de densidade a verde (5,56 g/cm?), foi alcangado com a pastilha
prensada isostaticamente utilizando o pé do ago UNS S31803 moido por 40 h. Esses

valores s3o melhor visualizados na Figura 20.

Tabela 6 — Média da densidade calculada a verde

Amostra moida Prensagem Prensagem
por Uniaxial (g/cm?®) Isostatica (g/cm?)

20h 5,31 (0,033) 5,12 (0,001)

40h 5,49 (0,032) 5,56 (0,035)

80h 5,29 (0,102) 5,39 (0,019)

20h+40h+80h 5,32 (0,106) 5,40 (0,045)

40h+80h 5,51 (0,048) 5,46 (0,029)

40h+20h 5,30 (0,019) 5,37 (0,016)
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Figura 20 - Comparativo das densidades a verde prensadas uniaxialmente e isostaticamente, oriundas dos pos
obtidos nos diferentes tempos de moagem dos varios tempos de moagem e dos dois tipos de compactagdo.
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5.4. ] CARACTERIZACAO DO AID UNS S31803 OBTIDO
APOS A SINTERIZACAO

54.1. DENSIDADE

As densidades dos corpos de prova oriundos dos po6s prensados uniaxialmente
e isostaticamente, apds o processo de sinterizagdo, foram determinadas utilizando a e

Eq. 1 e pelo método de Arquimedes.

Os valores de densidade obtidos com o uso da Eq. 1, suas médias e desvio
padrdo sdo apresentados na Tabela 7 e Figura 21 (o calculo foi feito conforme o anexo
3). De forma geral, em todas as condi¢cdes analisadas, os maiores valores de
densificagdo foram obtidos nas amostras prensadas isostaticamente. Observa-se que a
maior densificagdo encontrada foi para a amostra prensada isostaticamente, utilizando
a mistura dos obtidos nos tempos de 20 h, 40 h e 80 h (33,3 % em peso de cada tempo
de moagem). A segunda maior densificacdo também foi para essa mesma mistura de
pos, prensados uniaxialmente. Nestes casos, alcangaram 5,97 e 5,82 g/cm?,

respectivamente.

A pastilha produzida a partir do p6 moido por 20 horas apresentou a menor
densidade em ambas as formas de compactagdo. Esse resultado pode ser atribuido a
granulometria, uma vez que o p6 obtido durante o tempo de moagem de 20 horas
continha uma concentragdo maior de particulas consideradas grandes (superiores a 30

um). Essa maior concentracdo de particulas grandes resulta em uma redugdo da area
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de superficie livre, o que, por sua vez, leva a uma menor difusdo atdomica durante a
sinterizagdo. Isso resulta em uma maior concentracao de poros e, consequentemente,
em uma menor densidade. Na compactacdo uniaxial, o valor obtido foi de 5,03 g/cm?,

enquanto na prensagem isostatica, o valor alcancado foi de 5,41 g/cm?®.

Tabela 7 — Média da densidade pos-sinterizacao (método de compactagdo uniaxial e
isostatico), com desvio padrio entre parénteses.

Amostra Prensagem Prensagem
Uniaxial (g/cm?®) Isostitica (g/cm?)

20h 5,031 (0,029) 5,413 (0,033)
40h 5,671 (0,050) 5,853 (0,032)
80h 5,558 (0,031) 5,689 (0,064)
20h+40h+80h 5,818 (0,067) 5,967 (0,051)
40h+80h 5,711 (0,033) 5,484 (0,314)
40h+20h 5,528 (0,087) 5,806 (0,077)

Figura 21 - Comparativo da densidade material sinterizado dos varios tempos de moagem e dos dois tipos de
compactacao.
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Os valores de densidade obtidos pelo método de Arquimedes, suas médias e
desvio padrao sdo apresentados na Tabela 8§ e Figura 22. Para efeito de comparagao os
dados as densidades obtidas pela Eq. 1, também sdo apresentados nessa tabela.
Observa-se que, em todos os casos, os valores encontrados pelo método de
Arquimedes sdo um pouco maiores em relagdo aqueles encontrados utilizando a Eq. 1,

o que deve estar relacionado a precisao de cada método.

Comparando os resultados obtidos pelos métodos de Arquimedes e pela

aplicacdo do Eq.1, ndo foram observadas diferencas significativas entre os modos de
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prensagem uniaxial e isostatica. Em outras palavras, para cada condigdo, os valores de
densificagdo variaram entre essas duas formas de prensagem. Verifica-se que a maior
densidade obtida pelo método de Arquimedes foi de 6,95 g/cm® para a amostra
prensada isostaticamente, utilizando uma mistura dos pds obtidos nos tempos de
moagem de 20 h, 40 h e 80 h (33,3% em peso de cada tempo de moagem). Ao analisar
os valores das amostras prensadas uniaxialmente, constata-se que a maior densidade
alcancada foi de 6,91 g/cm® para a amostra proveniente do p6 moido por 80 h de
moagem. O valor mais baixo registrado foi de 5,74 g/cm? para a amostra prensada

uniaxialmente, originada do p6 moido por 20 h.

Tabela 8 — Comparativo da Densidade.

Prensagem Uniaxial Prensagem Isostatica

Amostra Densidade Densidade Densidade Densidade

por Arq. sinterizada por Arq. sinterizada
(g/em?’) (g/em’) (g/em’) (g/em?’)

20h 5,7439 (0,005) 5,031 (0,029) 6,1617 (0,007) 5,413 (0,033)
40h 6,5280 (0,005) 5,671 (0,050)  6,1835 (0,007) 5,853 (0,032)
80h 6,9100 (0,005) 5,558 (0,031)  6,9352 (0,007) 5,689 (0,064)
20h+40h+80h 6,7113 (0,005) 5,818 (0,067)  6,9528 (0,007) 5,967 (0,051)
40h+80h 6,6212 (0,005) 5,711 (0,033)  6,1473 (0,007) 5,484 (0,314)
40h+20h 5,9249(0,005) 5,528 (0,087)  5,9452 (0,007) 5,806 (0,077)

Observado a Figura 22, os valores da densidade tenderam ser maior utilizado a
prensagem isostatica em comparagdo ao uso exclusivo da prensagem uniaxial. Ha
também um aumento da densidade, com o aumento do tempo de moagem, os valores
da densidade 80 h de moagem sdo maiores que 40 h que consequentemente sdo
maiores que de 20 h. Esse comportamento também ocorre no uso da compactagdo

isostatica.

Nas condi¢des pesquisada, usando o método Arquimedes para determinar a
densidade, houveram duas discrepancias onde a prensagem uniaxial apresentou uma
melhor densidade do que a isostatica, sendo essas no tempo de moagem de 40 h e na
mistura dos tempos de moagem 40 e 80 h. Esse comportamento pode ter ocorrido
devido a granulometria do p6 do tempo de moagem de 40 h, analisando a distribui¢ao

granulométrica ¢ possivel verificar que aproximadamente 30 % da distribuigdo ¢é
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composto por particulas com dimensoes inferiores a 15,17 um, considerado pequenas,
e consequentemente as demais particulas ficam distribuidas entres as particulas médias
e grandes. A combinag¢do de particulas pequenas, médias e grandes na granulometria
ideal proporciona uma distribui¢gdo mais uniforme das particulas na matriz, reduzindo
a segregacdo durante o processo de compactagdo, melhorando fluidez do pd e
aumentando o empacotamento (particulas pequenas preenchem os espagos vazios
entres as particulas grandes). Com isso nessa condicao (40 h de moagem) a prensagem

uniaxial produziu partilha com maior densificagdo quando comparado a isostatica.

Figura 22 - Comparativo dos valores de densidade por Arquimedes
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No caso da mistura dos tempos de moagem, a condi¢do pesquisada essa
caracteristica (densidade da compactagdo exclusiva uniaxial ser maior que a
compactagao isostatica) ja se manifestou desde o célculo da densidade do compactado
verde, como pode ser visto na Figura 20 e ap6s a sinterizagdo pode ser visto na Figura
21, o que indica que a combinagdo de particulas pequenas, medias e grandes foi

melhor compactada pela prensagem uniaxial.

5.4.2. POROSIDADE NA PRENSAGEM UNIAXIAL

A Figura 23, mostra as micrografias das amostras sinterizadas, oriundas do po
do AID UNS S31803 moido com a adi¢ao de 3 % de VC e 1 % de metanol, nos
tempos de moagem de 20, 40 e 80 h. As regides em vermelho indicam a porosidade

das amostras.

Na amostra de 20 h (Figura 23a), € possivel observar uma alta concentragdo de

poros em comparacdo as demais amostras. A distribui¢do dos poros ¢ homogénea,
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com dimensoes variadas. A porosidade alcangou uma concentragdo de 27,59% da area

total.

Figura 23— Microestrutura do ago UNS S31803 com 3 % de VC e 1 % de CHsOH sinterizada a
1250°C durante 1 hora com compactacdo uniaxial. As areas em vermelho apontam a porosidade.
Estdo representadas as amostras moidas por 20 h, 40 h e 80 h (a), (b), (c) respectivamente.

Na amostra com 40 h de moagem (Figura 23b), ja é possivel observar uma
reducdo na concentragdo dos poros em comparagdo a amostra com 20 h de moagem.
Os poros continuam distribuidos de forma homogénea pela amostra, porém com

dimensdes maiores em comparacdo a amostra de 20 h de moagem. O valor da

concentragdo de poros em relacdo a area total observada ficou em 18,18%.

A amostra com 80 h de moagem (Figura 23c) apresentou uma concentragao de
poros de 24,16% em relagdo a area total observada. As dimensdes dos poros tenderam
a ser menores do que nas amostras de 40 h de moagem. Além disso, a concentracao de

poros foi menor do que na amostra de 20 h de moagem.

A Figura 24 mostra a micrografia do AID UNS S31803 moido com a adigao de

3% de VC e 1% de metanol. Essas micrografias sdo provenientes das amostras
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produzidas a partir da mistura dos pds nos tempos de moagem de 20, 40 ¢ 80 h, em

fragdes iguais de peso. As regides em vermelho representam a porosidade da amostra.

Figura 24 — Microestrutura do ago UNS S31803 com 3 % de VC e 1 % de CHsOH sinterizada a
1250°C durante 1 hora com compactacdo uniaxial. As areas em vermelho apontam a porosidade.
Estdo representadas as amostras moidas e misturadas com os tempos de 20, 40 e 80 h; 40 e 80 h; 40
¢ 20 h (a), (b), (c) respectivamente.
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A Figura 24a mostra a micrografia da condicdo em que foi utilizada a mistura
dos pos nos tempos de moagem de 20, 40 e 80 h (33,3% do peso de cada tempo de
moagem). E possivel observar que os poros apresentam uma redugdo em suas
dimensdes em comparagdo as demais condi¢des estudadas. Os poros estao distribuidos
homogeneamente por toda a amostra, e a concentracdo de poros ¢ de 20,95% em

relacdo a area total.

A micrografia da condi¢do que utilizou a mistura dos tempos de moagem de 40
e 80 h (50% em peso de cada tempo) é apresentada na Figura 24b. E possivel observar
uma grande concentracdo de poros em comparacdo a amostra que utilizou fragdes
iguais dos pesos dos 3 tempos de moagem (Figura 24a). O valor da concentracdo de
poros ficou em 23,98% da area total. As dimensdes dos poros sdo maiores, € a

distribuicao ¢ homogénea por toda a amostra.



53

A Figura 24c mostra a micrografia da amostra com a mistura em peso igual dos
tempos de moagem de 20 e 40 h. Nessa condicdo, foi alcangada a maior concentragdo
de poros (28,84%) em relagdo a area total. As dimensdes dos poros sdao homogéneas,
com a presenca de poros pequenos e grandes. A distribuicdo também ¢ homogénea por

toda a amostra.

5.4.3. POROSIDADE NA PRENSAGEM ISOSTATICA

A Figura 25 mostra as micrografias das amostras sinterizadas, originadas do po
do AID UNS S31803 moido com a adi¢ao de 3% de VC e 1% de metanol, nos tempos
de moagem de 20, 40 e 80 h. As regides em vermelho indicam a porosidade das

amostras.

Na amostra de 20 h (Figura 25a), € possivel observar uma concentragdo mais
elevada de poros em comparacdo as demais amostras, com poros de dimensdes
maiores. Possui uma distribui¢do homogénea dos poros, com dimensdes variadas. A
porosidade alcanca uma concentracdo de 26,56% da area, sendo inferior a observada
na compactagao uniaxial.

Figura 25 — Microestrutura do ago UNS S31803 com 3 % de VC e 1 % de CHOH sinterizada a

1250°C durante 1 hora com compactagdo isostatica. As areas em vermelho apontam a porosidade.
Estdo representadas as amostras moidas por 20 h, 40 h e 80 h (a), (b), (c) respectivamente.
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A Figura 25b mostra a micrografia da amostra com 40 h de moagem. Ao
observar essa figura, € possivel evidenciar uma redugdo na concentragdo dos poros em
comparagdo a amostra produzida a partir do tempo de 20 h de moagem. Os poros
continuam distribuidos homogeneamente pela amostra, ¢ as dimensdes sdo menores
em comparacdo a amostra produzida a partir do tempo de 20 h de moagem. O valor da
concentragdo de poros em relagdo a area total ficou em 18,69%. Esse valor ¢ inferior

ao observado para a mesma amostra na compactag¢ao uniaxial.

A amostra com 80 h de moagem (Figura 25¢) apresenta uma concentragdo de
14,40% de poros em relacdo a area total observada. As dimensodes dos poros tendem a
ser menores do que os apresentados na amostra de 40 h. Além disso, a concentragao de
poros ¢ menor do que na amostra de 20 h de moagem. A distribuicdo dos poros
continua sendo homogénea pela amostra. Ao comparar com a amostra produzida a
partir de 80 h de moagem utilizando a compactagdo uniaxial, a concentracdo de poros

obtida pela compactagdo isostatica foi inferior.

As micrografias das amostras produzidas a partir das misturas dos tempos de
moagem estdo representadas na Figura 26. A condicao que utilizou a frag¢do igual em
peso dos tempos de moagem 20, 40 ¢ 80 h (33,3% do peso de cada um) estd
representada na Figura 26a. E possivel observar que os poros possuem dimensdes
menores em comparacdo com as demais condigdes em estudo. Os poros estdo
distribuidos de forma homogénea por toda a amostra, e a concentragdo de poros ficou
em 17,77% em relagdo a area total. Ao comparar com a amostra na mesma condi¢ao,
mas utilizando apenas a compactacdo uniaxial, o valor da porosidade ¢ superior ao

obtido pelo uso da prensagem isostatica.

A micrografia da condicdo estudada que utiliza a mistura dos tempos de
moagem 40 e 80 h (50% em peso de cada tempo) estd apresentada na Figura 26. Foi
possivel observar uma concentracdo de poros semelhante quando comparada a
amostra que utilizou fragdes iguais dos 3 tempos de moagem, com o valor de
concentragdo de poros em 17,23% da érea total. As dimensdes dos poros tendem a ser
similares, e a distribui¢do ¢ homogénea por toda a amostra. Em comparagdo com a
mesma condi¢do na prensagem uniaxial, o valor da concentragao de poros obtido na

compactagao isostatica foi inferior.
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Figura 26 - Microestrutura do aco UNS S31803 com 3 % de VC e 1 % de CHsOH sinterizada a
1250°C durante 1 hora com compactagao isostatica. As areas em vermelho apontam a porosidade.
Estdo representadas as amostras moidas e misturadas com os tempos de 20, 40 e 80 h; 40 e 80 h; 40
¢ 20 h (a), (b), (c) respectivamente.
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em peso dos tempos de moagem 20 e 40 h. A concentragdo de poros ficou em 14,76%.
Os poros possuem dimensdes similares as outras condi¢des de estudo, e sua
distribuicdo estd homogénea por toda a amostra. A concentracdo de poros na mesma

condi¢do na compactacdo uniaxial foi superior a obtida na compactagao isostatica.

5.5. DIFRATOMETRIA DE RAIOS X

As Figuras 27 a 30 mostram os difratogramas das amostras como recebido e
moidas por 20, 40 e 80h. Observando os resultados e possivel perceber que a
microestrutura do AID UNS S31803 tenderam a apresentar distor¢des na rede cristalina
(caracterizado pelo alargamento dos picos e diminuicdo da intensidade, deslocamento

angular dos picos) com o aumento do tempo de moagem.

Apos a sinterizacdo (Figura 31), o material recuperou a forma dos picos, indicativo
da reducdo das distor¢des da rede cristalina ocorre quando as deformagdes plasticas sao

reduzidas e as discordancias se movem e se anulam parcialmente. Ao comparar com 0s
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resultados obtidos por Flavio Yushi Assahi [55] em sua dissertacdo de mestrado (Figura
27), foi observado que o AID UNS S31803 exibe picos das fases austenita e ferrita, que
sdo caracteristicas microestruturais desse tipo de aco. No entanto, o pico da fase y (111)
ficou ofuscado pelo pico de maior intensidade da fase a (110). Os demais picos
apresentaram baixa intensidade e foram obscurecidos pelo ruido. Além disso, o tratamento
térmico ndo foi capaz de reduzir todas as distor¢des na rede cristalina, tornando-as pouco

visiveis.

Figura 27 - DRX do AID UNS S31803 como recebido
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Figura 28 - DRX Do a¢o inoxidavel duplex UNS S31803 moido por 20h.
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Figura 29 - DRX Do a¢o inoxidavel duplex UNS S31803 moido por 40h.
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Figura 30 - DRX Do a¢o inoxidavel duplex UNS S31803 moido por 80h.
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Figura 31 - DRX Do ac¢o inoxidavel duplex UNS S31803 moido por 80h, apds a sinterizagao.
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6. CONCLUSOES

A reutilizagdo do AID UNS S31803 através da metalurgia do p6 (utilizando a moagem

de alta energia) mostrou-se uma forma eficiente para reaproveitamento para esse ago.

Pode-se concluir que:

1. Foi possivel produzir pés do aco UNS S31803, com dimensao abaixo dos 10
um, podendo ser considerado pequenos.

2. Nas condi¢gdes de compactacdo pesquisadas, a densidade da compactagdao
isostatica tendeu a ser superior a uniaxial, entretanto essa diferenga nao foi
muito significativa.

3. Entre as condi¢des pesquisadas, a melhor densificacdo foi obtida com o maior
tempo de moagem (80 h), alcancando o valor de 6,93 g/cm? para compactagao
isostatica.

4. Nas condi¢des onde foi utilizado mistura dos pos em fagdes iguais de peso, a
condi¢do que apresentou a melhor densificagdo foi na compactagdo isostatica
na mistura dos pos de 20, 40 e 80 h de moagem, alcancando valor de 6,95
g/cm?.

5. A porosidade das condigdes pesquisadas, a prensagem isostatica apresentou

valores de porosidade inferior, quando comparado a prensagem uniaxial.
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1. TAMANHO DE PARTICULA — SEDIGRAFIA
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2. DENSIDADE A VERDE

Foram realizadas medi¢des das dimensdes do corpo de prova em trés regides

aleatdrias. A partir dessas medidas, calculou-se o volume de cada regido. Com base nesses
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volumes, determinou-se a densidade dos corpos de prova. Em seguida, calculou-se a média e

o desvio padrao para cada tempo de moagem e para as diferentes combinagdes de pds em

fragdes iguais. Os resultados estdo apresentados na Tabela 1 e 2.

Tabela 1 — Dimensdes das pastilhas compactada uniaxialmente a verde.

Amostra 20 40 80 20+40+80  40+80 40+20
Peso (g) 09350 09595  0,9624 0,9522 09600  0,8722
0,8000  0,8000  0,8000 0,8000 0,8000  0,8000

Didmetro (cm) 08020  0,8000  0,8000 0,8020 0,8000  0,8000
08020  0,8000  0,8000 0,8000 0,8000  0,8000

03480 03460  0,3540 0,3540 0,3460  0,3280

Altura (cm) 03500 0,500  0,3660 0,3620 0,3440  0,3260
03500  0,3480  0,3660 0,3500 0,3500  0,3280

01749 01739  0,1779 0,1779 01739  0,1649

Volume (cm?) 01768 0,759  0,1840 0,1829 01729  0,1639
01768 0,749  0,1840 0,1759 01759  0,1649

53452 55169 54086 5,3512 55198  5,2902

Densidade (g/em?) | 52882 54539 52312 5,2069 55519 5,327
52882 54852 52312 54124 54567  5,2902

Média 53072 54854 52904 5,3235 55095  5,3010
00329 00315  0,1024 0,1055 00484  0,0187

Desvio




Tabela 2 — Dimensdes das pastilhas compactada isostaticamente a verde.

Amostra 20 40 80 20+40+80  40+80 40+20
Peso (g) 09670 09734  0,9561 0,9683 09720  0,9852
0,8000  0,8000  0,8000 0,8000 0,8000  0,8000

Didmetro (cm) 0,8000  0,8020  0,8020 0,8020 08020  0,8020
08020  0,8020  0,8000 0,8020 0,8000  0,8000

03760 03460  0,3520 0,3540 03520  0,3640

Altura (cm) 03760 03480  0,3500 0,3580 0,3540  0,3640
03740 03480  0,3540 0,3540 03540  0,3660

01890 0,739  0,1769 0,1779 01769  0,1830

Volume (cm?) 01890 0,758  0,1768 0,1809 01788  0,1839
01889 011758  0,1779 0,1788 01779  0,1840

51165 55969 54037 5,4417 54936  5,3846

Densidade (g/cm®) | 51165 55370 54075 5,3541 54353  5,3578
51182 55370 53732 54146 54625  5,3552

Média 51170 55569  5,3948 5,4035 54638  5,3658
00010 00346  0,0188 0,0449 00291  0,0163

Desvio
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3. DENSIDADE APOS A SINTERIZACAO

Foram realizadas medi¢des das dimensdes do corpo de prova em trés regides

aleatdrias. A partir dessas medidas, calculou-se o volume de cada regido. Com base nesses
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volumes, determinou-se a densidade dos corpos de prova. Em seguida, calculou-se a média e

o desvio padrdo para cada tempo de moagem e para as diferentes combinagdes de pds em

fragdes iguais. Os resultados estdo apresentados na Tabela 1 e 2.

Tabela 1 — Dimensdes das pastilhas compactada uniaxialmente apds a sinterizagao

Amosira 20 40 80 20+40+80  40+80  40+20
Peso (@) 0,0161 09435 09468 009337 09443  0,8545
0,7980  0,7840  0,7740 0,760  0,7780  0,7780

Didmetro (cm) | 0,7960  0,7840 07720 0,7780  0,7800  0,7800
0,7960  0,7840  0,7740 0,740  0,7800  0,7800

03620 03420 03600 03380 03480  0,3200

Altura (cm) 03680 03440 03640 03420 03440  0,3280
03660 03480 03640 03380 03480  0,3260

0,1811  0,1651 0,694  0,1599  0,1654  0,1521

Volume (cm¥) | 01831 0,1661  0,1704 0,166  0,1644  0,1567
0,1821  0,1680 011713 01590  0,1663  0,1558

50599 57147 55896 58409 57080 56171

Densidade 50024 56815 55569 57429 57448 54520
(g/em’) 50297 56162 55282 58711 56787 54855
Média 50307 56708 55583 58183 57105 55182
Desvio 0,0287  0,0501  0,0307 00670  0,0331  0,0873




Tabela 2 — Dimensdes das pastilhas compactada isostaticamente apds a sinterizagao

Amostra 20 40 80 20+40+80  40+80  40+20
Peso (2) 09537 09572 09395 09533 09577 _ 0,9705
0,7780  0,7780 07760  0,7720  0,7800  0,7700

Didmetro (cm) | 07800 07800 07800 07740 07880 0,780
07800  0,7760 07760  0,7700 0,840  0,7760

03680 03460 03460 03440 03520 03540

Altwra (em) | 03700 03420 03500 03400 03540  0,3560
03700 03440 03480 03400 03520  0,3540

01749  0,1645  0,1636  0,1610  0,1682  0,1648

Volume (cm?) | 01768 01634 01672 01600 01726  0,1692
0.1768  0,1627  0,1646  0,1583 0,699  0,1674

54515 58194 57413 59203 56939 58874

Densidade | 53947 58573 56176 59591 55473 57345
(g/cm’) 53942 58834 57083 60211 56359 57967
Média 54133 58534 56800 59669 56257 58062
Desvio 00330  0,0322 00640 00509 00738  0,0769
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