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Resumo

Ao final da vida atil de um componente mecanico ele é descartado em dep6sitos ou
refundido, tornando este ciclo de refusdo de alto custo para a industria, e 0 seu descarte traz
problemas ambientais. O presente trabalho teve como objetivo principal a possibilidade de
reaproveitamento do aco AISI 52100 que possui caracteristicas de um material fragil podendo
assim ser moido e transformado em po através da técnica de moagem de alta energia. O pd
foi obtido a partir do cavaco de um tarugo do aco AISI 52100, moido em trés condicBes
diferentes sendo a moagem do cavaco puro, cavaco com adi¢do do carbeto de nidbio e cavaco
com carbeto de titanio, com a finalidade melhorar a eficiéncia da moagem de alta energia. A
variacdo do tempo de moagem foi de 5 em 5 horas até 20 horas para cada um das condigdes.
Esta € uma rota alternativa para obtencdo de pds metalicos conhecida por moagem de alta
energia. Sua caracteristica de moagem, resulta em um pd de alta performance para ser
utilizado posteriormente como matéria prima para a producdo de pecas através rota da

metalurgia do po.

Palavras-Chaves: Reciclagem de aco AISI52100, Moagem de alta energia e Particulas
Nanomeétricas
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Abstract

In the end of a mechanical component life, it is discarded in deposits or recast, turning
a high cost cycle for industry, and it discard brings environmental problems. The present work
had as main objective to study possibility of reusage the steel AISI 52100 that has fragile
material characteristics, this way it could be milling and transformed into powder through the
technique of grinding of high energy. The powder obtained from dug of a pin of steel AlSI
52100, ground in three different conditions: the grinding of the pure shavings, shavings with
addition of the carbide niobium and shavings with carbide titanium, that improves the
efficiency of the grinding of high energy. The variation of the time grinding was of 5 in 5
until 20 hours for each condition. Results in a powder of high performance to be used later

Raw material for production of pieces through route of the powder metallurgy.

Word-key: Recycling bearing Steel AISI 52100, high energy Milling and Particle

nanometric..
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1. INTRODUCAO

O aco AISI 52100 é um aco amplamente utilizado na indudstria para a producéo de
rolamentos, ferramentas para repuxo em tornos, ferramentas para trabalho a frio e etc. Apos a
vida Util destes produtos o Unico meio de reaproveitamento é a refusdo em fornos onde servira
de matéria prima para a producdo de outros tipos de aco ou entdo sucatea-lo. Contudo, a
refusdo ou descarte sdo onerosos ao ciclo industrial, por isto a reutilizacdo do aco AISI 52100
através da rota da metalurgia do p6(MP), transformando a sucata do aco AISI 52100 em
matéria prima para a fabricacdo de outra pecga, podendo ser vantajosa, elevando o valor
agregado do material. A inddstria vem buscando o aumento da resisténcia mecéanica dos
materiais com o melhor aproveitamento da matéria prima associada € 0 uso de uma menor
guantidade de energia para a fabricacdo. Esses requisitos podem ser alcangados utilizando
novas técnicas de producdo, sendo uma delas a moagem convencional e de alta energia que
possibilita a fabricacdo de pds que servirdo como matéria prima para a confecgdo de novos
produtos. O uso desta tecnologia vem crescendo, pois possibilita a utilizacdo de pecas
refugadas ou danificadas que ap6s usinagem e moidas servem como matéria prima para a
fabricacdo de novas pecas. A matéria prima utilizada neste trabalho foi o0 aco AlISI 52100 na
forma de um tarugo, proveniente da laminacdo a quente que foi posteriormente usinado. O
cavaco do tarugo obtido na usinagem do material foi inserido em um moinho planetario por
5, 10, 15 e 20 horas para obtencdo do po.

O objetivo deste trabalho € obter particulas nanométricas do aco AISI 52100 através
da moagem convencional e de alta energia dos cavacos proveniente da usinagem de um
tarugo, adicionando carbetos de nidbio e titanio para melhorar a eficiéncia de moagem, e
comparar os resultados obtidos com as moagens do cavaco sem adi¢do de carbetos, com

adicdo de carbetos de titanio e de nidbio.



17

2. FUNDAMENTACAO TEORICA

2.1 Reciclagem do Ago

No Brasil e no mundo a busca pela sustentabilidade de processos e produtos, esta cada
vez mais intensa, e com 0 aumento cada vez maior da demanda por produtos. Empresas
buscam aprimorar seus processos reduzindo cada vez mais a utilizag@o de recursos naturais.

A reciclagem é uma que largamente utilizado em materiais metalicos em geral,
tornando insumo de siderurgia na forma de sucata industrial proveniente de perdas inerentes
do processo produtivo das aciarias, ou gerados no beneficiamento de laminados de aco para a
producdo bens de consumo como automoveis e geladeiras, e ap6s a vida util dos bens de
consumo ou pecas, que denomina-se sucata de obsolescéncia conhecido popularmente como
ferro-velho[1].

A reducdo da utilizacdo dos recursos naturais aliado ao constante crescimento da
demanda de produtos, é extrema necessidade para a sustentabilidade do planeta e das geracGes
futuras[2].

O processo de refusdo da sucata no convertedor ou forno elétrico, deve ser precedido
pela preparacdo da sucata que consiste em|[3] :

> Separar a sucata por tipo:

v’ Sucata de retorno: Residuo metalico inerente do processo de fabricacao
de usinas produtoras de aco;

v Sucata de processamento: Originada de sobras inerentes do processo
das induastrias consumidoras de aco, como a indUstria automotiva,
naval, embalagem, etc...

v’ Sucata de obsolescéncia: gerada apo6s o final da vida til de produtos de
bens de consumo, maquinas inddstrias e outros. [2]

» Cortar e compactar.

» Dimensionar o tamanho da sucata para que tenha total fuséo e ndo danifique o
revestimento.

> lsentar totalmente a sucata de umidade.

» Formar bloco prensados com sucata leves.
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2.2 Aco Rolamento

Ac¢os que possuem uma variagdo no teor de carbono de 0,8 a 1,1% e menos que 3% de
solucdo substitucional sdo geralmente designados como acos ferramentas [4]. O aco AlSI
52100 se enquadra nesta categoria devido ao seu teor de carbono e cromo principalmente [5].

O aco AISI 52100 é um aco amplamente utilizado na fabricacdo de ferramentas para
trabalho a frio, como brocas, alargadores, macho, ferramentas para repuxos em tornos,
puncdes, ferramentas para extruséo a frio, ferramentas para madeira, facas para corte de papel,
etc. Possui elevada resisténcia ao desgaste com dureza variando de 59 — 66 HRC, por isto sdo
utilizados na confeccdo das pistas internas e externas, esferas, roletes e agulhas dos
rolamentos [4]. Suporta altas tensdes de contato, estabilidade dimensional em condigdes
extremas de temperaturas. Esses acos tem uma tipica estrutura martensitica [6].

Sua composicao consiste de cerca de 1% de carbono e 1,5% de cromo, por isto é
designado como um aco hipereutetdide. Devido ao seu teor de carbono este aco foi ignorado
durante muito tempo devido a sua precipitagdo de carbonetos ao longo dos graos austeniticos
que poderiam levar a uma elevada fragilidade [7].

Os elementos principais do aco AlISI 52100 s&o:

O carbono é o elemento essencial, pois é ele que confere por intermédio dos
carbonetos que se formam a elevada dureza e resisténcia ao desgaste [8].

e Cromo adicionado principalmente para aumentar a temperabilidade, e aumentar a

resisténcia ao desgaste, pois aumenta a dureza. [5,8].

e A composi¢do quimica tipica do aco AISI 52100, compreende nos elementos e suas

respectivas faixas de concentracéo [4].

v C:0,95-1,10%

v" Mn: 0,20 - 0,50%
v'S: Maximo 0,025%
v’ Si: <£0,35%

v Cr:1,30-1,60%
v’ Cu:<0,35

A rota mais comum para a obtencdo do aco AISI 52100 é a fusdo em fornos a arco

elétrico que garante um bom controle de composicdo quimica. Elementos que devem ser
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controlados durante a produgdo do aco AISI 52100 sdo oxigénio, nitrogénio, hidrogénio e
tithnio. O oxigénio e o nitrogénio deve estar em um valor menor que 10 ppm, pois estes
elementos acima 10 ppm, causam diminuicdo da vida por fadiga. O titanio pode formar
carbonetos e carbonitretos que sdo responsaveis pelo inicio da trinca por fadiga no aco. [7].

Para melhorar as propriedades mecanicas do aco AlISI 52100, principalmente a resisténcia
ao desgaste utiliza-se tratamento térmico de témpera e revenido que consiste no aquecimento
do aco até a regido de austenitica com uma temperatura de 1040°C por 20 minutos. Isto
garante que toda a cementita sejd dissolvida na estrutura austenitica obtendo apds o
resfriamento, grdos com tamanho entre 40 e 60 um [7,9]. Tal processo de autenitizacdo é de
suma importancia, pois, é possivel controlar o tamanho do grdo austenitico, prevenindo
fissuras nas placas martensiticas e também evita pequenos empenamentos [9; 10]. Apos
resfriamento a estrutura martensitica obtida possui ainda cerca de 6% em volume de austenita
retida [10; 11; 12].

Ao final da témpera, a retencdo de carbonetos primarios é sempre desejavel em aco
rolamentos como o AlSI 52100, que atribui para resisténcia ao desgaste abrasivo [13]. De 3 a
4% em peso, a cementita ndo dissolvida em 840°C, este fendmeno esta relacionado com o
ponto de partida da microestrutura do aco e ao tempo de permanéncia na fase de
austenitizacdo. A cementita na estrutura final do aco contribui com melhor resisténcia ao
desgaste[14].

Trabalhos foram desenvolvidos para melhorar as propriedades mecanicas de
resisténcia ao desgaste, tracdo, fadiga e dureza do ago AISI 52100, adicionando silicio e vanddio
para reduzir a concentracdo de cromo sem perda de dureza e temperabilidade [15; 16].

Normalmente o aco AISI 52100 comercializado, tem uma matriz primaria formada por
microestruturas de perlita e cementita proeutetdide, nas fronteiras dos grdos austenitico,
formando redes que fragilizam a resisténcia mecéanica do material [17]. Tratamentos térmicos
de témpera, esferoidizacdo e recozimento sdo propostos para minimizar os efeitos negativos
como reducdo da resisténcia a fadiga destas redes e melhorar suas propriedades resisténcia ao
desgaste, tracao, fadiga e dureza.[ 18; 19].

Devido a severas técnicas de manufatura e tratamento térmico do aco AISI 52100, a
cementita pode sofrer degeneracdo em perlita e ferrita, influenciando negativamente nas
propriedades mecéanicas do material, como a resisténcia a tragdo. O cromo é um elemento de
liga, que adicionado ao agco aumenta a estabilidade térmica deixando o material mais

resistente para suportar o processamento e 0s tratamentos térmicos[20; 21].
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A obtencdo de uma microestrutura de martensita com uma fina distribui¢éo de carbonetos
esferiodizados através de tratamento térmico, proporciona alta resisténcia mecanica,
caracteristica exigida para a aplicacdo em rolamentos[6; 20]. A témpera utiliza-se de uma
temperatura de austenitizacdo seguido de um resfriamento rapido, onde o material é mantido
em 160°C [22], que resulta em estruturas martensitica com cerca de 6% de seu volume em
austenita retida e cementita que nao teve sua dissolucao completa na transformacéo[23].

O aco AISI 5200, apos temperado e revenido, adquire uma dureza elevada acima de 55
HRC[7]. A temperabilidade do aco AISI 52100 esta também associado ao tamanho do gréo
austenitico, quanto maior é o grao austenitico menor seré a dureza obtida no material, como se
pode ver no na Figura 1. Segundo o Bhadeshia, a dureza € reduzida em funcdo do aumento

do grao austenitico[4].
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Figura 1: Temperabibidade x Tamanho de gréo. [4]

A microestrutura esferoidizadas do aco AISI 52100 permite a facilidade manufatura
em operacdes de usinagem e estampagem[24], que é devido ao tratamento térmico que reduz
as estruturas grosseira de cementita ao redor do grédo, modificando a forma dos carbetos para
esféricos ou nodulares[8; 25]: O processo de esferiodizacdo dos carbonetos é realizado
quando [26] ocorre:

O aumento da temperatura acima da zona critica seguido de um resfriamento lento;

e Aguecimento por um longo tempo abaixo da zona critica, sequido de um resfriamento
lento;

® Oscilando a temperatura logo acima e logo abaixo da zona critica.
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2.3 Metalurgia do p6

A metalurgia do p6 é uma rota alternativa na producdo de pecas de geometrias

complexas. As vantagens deste processo consistem:

e Elevada producéo.
e Pecas praticamente acabadas.
e Permite controlar porosidade.

e Permite produzir pecas de alta resisténcia ao desgaste.

Contudo sua principais desvantagem sao:
e Maquinario de alto custo.
e Maéo de obra especializada.
e Processo viavel economicamente apenas para altas produgdes.

e NA&o é viavel a producdo de pecas acima de 5 kg.[27].

Umas das aplicacdes da metalurgia do pd é a fabricacdo de metais duros, que sao
materiais de elevada dureza e relativamente elevada tenacidade a fratura, que oferecem alta
resisténcia ao desgaste, e que apresenta alto ponto de fusdo [27 ]. Sendo uma técnica capaz de
atribuir ao material propriedades Unicas, utilizada para a obtencdo de materiais que sdo de
dificil processamento pela rotas convencionais, pois apresentam pontos de fusdo e densidade
muito diferentes [28].

O processo metalirgico de fabricacdo de materiais nanocristalinos definidos como
materiais de grdo inferior a 100 nm tém recebido muita aten¢cdo como materiais de engenharia
avancada com melhores propriedades fisicas e mecanicas [29], que vem se desenvolvendo
numa taxa cada vez mais crescente, além da fabricacdo de pecas para a industria automotiva,
eletrodomésticos, eletroeletronicos, motores industriais entres outros setores produtivos que
demandam por mais qualidade a baixo custo, tornando-se mais comum [30].

Difere-se dos processos convencionais pela auséncia de fase liquida ou pela presenga
apenas parcial de fase liquida durante o processamento. Trata-se de uma técnica de fabricacédo
que permite a obtencdo de pecas com formas definitivas ou praticamente acabadas dentro de

tolerdncias bastante apertadas, utilizadas na producdo de componentes com certas
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caracteristicas estruturais e fisicas de dificil reproducdo por outro processo metallrgico [31;
32].

Caracteriza-se, também, pela fabricacdo e obtencdo de pecas em grandes quantidades.
E um processo que permite um elevado indice de isotropia estrutural, possibilitando a
fabricacdo pecas como alto grau de complexidade dimensionar e formas complexas, com
tolerancia dimensional baixa, reduzindo ou eliminando as operacdes secundarias de
acabamento [33].

A tecnologia baseia-se em trés principais conceitos: misturas dos pds, compactacao de
pos e sinterizacdo do compacto verde, resultando num produto com a forma desejada, bom
acabamento de superficie, composicdo quimica e propriedades mecéanicas controladas e
dimensbes exatas. A compactacdo [34] se da pela aplicacdo de pressdo nos pds, por
intermédio de punc@es, no interior de matrizes cujas cavidades correspondem normalmente a
forma e dimensdes das pecas finais, que resulta em um corpo denominado compactado a
verde. A sinterizacdo, que € realizada em fornos especiais, utilizando temperaturas que variam
entre 70% e 80% da temperatura de fusdo do metal ou liga metélica considerada, sob
condi¢cdes muito bem controladas de temperatura, tempo e atmosfera controlada, sendo esta
ultima etapa a que propicia a resisténcia mecanica e outras propriedades ao material
compactado [35].

Pds-metalicos e ndo metalico sdo as matérias primas principais para a fabricacdo de
pecas por metalurgia do pd, o qual, sua qualidade tem total influéncia na qualidade e
caracteristicas fisicas dos produtos sinterizados. A qualidade do po esta ligado as técnicas
metalUrgicas de fabricacdo de modo que deve-se ter um rigoroso controle no processo de
fabricacdo para se obter as caracteristicas desejadas com a qualidade esperada [33]. Vérias
rotas de fabricacdo de pds metalicos sdo utilizadas: moagem, atomizacao, reducdo e eletrolise.
[ 36]
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Moagem: Técnica utilizada para a reducdo de determinada particulas a particulas
menores, através de choques mecanicos entre o elemento de moagem e a particula. E

normalmente utilizado moinho de bolas. Conforme mostrado Figura 2.

moinho de bolas

Figura 2: Moinho de bolas convencional [38]

¢ Atomizacdo: A formacdo do pd ocorre quando um fino filete de metal liquido encontra
com um jato de gas ou agua, que promove a solidificacdo do metal liquido em finas

gotas do metal, formando assim o p6 atomizado. Conforme Figura 3.
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Figura 3: Processo de fabricagdo por a) Atomizacdo Vertical b) Processo de horizontal. [39]
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Eletrolise: E um processo que necessitam de uma fonte geradora de elétrons na forma de
corrente continua, onde o pélo positivo é anodo que receberd os ions do catddo, que esta
ligada ao pdlo negativo. O catédo € geralmente do metal que se quer produzir 0 pé como
cobre, niquel e aco. Ambos estdo imersos em um liquido condutor responsavel por fazer o
transporte dos ions metalicos que serdo depositados no anodo. Ao final do processo o
precipitado no anodo e retirado, seco e moido para a formacdo do po. [36]. Conforme

mostrado na Figura 4.
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Figura 4: Esquema de fabricagdo de pds por eletrolise [40]
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2.3.1 Moagem de alta energia

Uma etapa importante do processo da metalurgia do p6 € a moagem de alta energia
“MAE”, conhecida também por moagem mecéanica. O mecanismo de moagem reduz as
particulas do material através da acdo mecanica de colisfes entre 0 material e o dispositivo de
moagem do moinho. Essas colisdes provocam soldagens a frio entre particulas do material,
elevando o grau de encruamento até fratura. Repetidas soldagem a frio e fraturas sdo
responsaveis por reduzir as particulas do materiais metalicos ou ndo metélicos em dimensoes
de nonoparticulas. Devido ao comportamento variado das colisdes, as particulas sdo reduzidas
em pos de granulometria variada [37].

Devido ao seu mecanismo de reducéo de particulas, o processo transmite ao material
grande energia, que € proveniente da transformacdo da energia cinética dos equipamentos,
que esta associado a velocidade, massa e densidade da particula. [38]. E um processo simples
mas de grande eficiéncia na producéo de po6s. Os pos colidem com as bolas ou dispositivos do
moinho, que se movimentam em alta velocidade, sofrendo severas deformagGes plasticas.
Tais deformagdes ocorrem pela existéncia de defeitos cristalinos, como discordancias,
lacunas, defeitos de rede. Estes defeitos, e o refinamento do cristalino, diminuem a distancia
de difusdo, bem como o aumento da temperatura no momento da moagem, aumentam a
difusibilidade resultando em um p6 de alta sinterabilidade [39]. P6s com alta energia
acumulada proveniente do processo de moagem influencia em processos posteriores, como
reducdo do tempo de sinterizacdo, densificacdo do corpo a verde sinterizado e diminui a
compactabilidade do corpo a verde.

A transferéncia de energia ao material se da através de colisdo entre as particulas e as
bolas do moinho que se movimentam em alta energia cinética. Assim o material, tem suas
dimensGes e propriedades alteradas. A reducdo o tamanho da particula ocorre através da
deformacéo a frio e fratura, seguindo de inimeras soldagem, formando um ciclo de redugéo,
até que se tenha o material desejado. [39]

O processo tem o inicio com a preparagdo e mistura das matéria(s) prima(s) a serem
moidas nas quantidades necessarias para se obter as caracteristicas metalurgicas desejadas.
Este material é processado no moinho por um tempo necessario até que se obtenha, uma
morforlogia, com a granulométria e homogeneidade esperada para o pg,[ 40],

Estas caracteristicas podem ser obtidas variando o tempo de moagem e peso das
bolas. O tratamento termico podera ser utilizado para se obter a microestrutura e propriedades
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mecéanicas desejadas. A moagem de alta energia € uma rota para obtencdo de pds, muito
empregada na metalurgia do po [41].

A moagem de materiais tem sido muito utilizada para auxiliar na preparacdo de
materiais avangados, 0 que seria de grande dificuldade ou impossivel a sintetizacdo destes
materiais como: solucdo supersaturadas, materiais nanocristalinos, compoésitos de matriz
metéalica reforcada com ceramica [37,42], através das vias convencionais. Além de produzir
compostos metalicos e intermetalicos de dificil manufatura, de temperatura de fusdo elevada,
materiais que a solidificaco ndo resultam em equilibrio de fase e formacdo de
microestruturas Unica[43].

Obtém resultados diferentes na estrutura e propriedade mecanicas do produto final,
variando variaveis de processo: composi¢do quimica, equipamento de moagem e parametros
de processo.[43]

A caracteristica da matéria prima a ser processada ductil- ductil, ductil-fragil e fragil —
fragil, tem influéncia direta na regulagem do equipamento de moagem para Sse obter
caracteristicas desejadas como morfologia, tamanhos das particulas, tempo de moagem e
aglomerados diferente se processados somente material. O tamanho da materia prima inicial é
recomendada que seja menor que os elementos de moagem, como a bola de moinho, para que
a reducdo das particulas ocorra em escala exponencial até a dimenséo esperada. [40,44]

O processo de moagem tem como objetivo reduzir o tamanho da particula, alterar a
morfologia da particula; formar uma liga de pds aglomerados misturando pés frageis e
ducteis; misturar poés de diferentes caracteristicas; modificar as caracteristicas das
propriedades dos materiais e processar materiais na fase metaestdvel como também
desorganizar a estrutura e reduzir a estrutura cristalina.[45]. Tais alteracGes nos materiais €
ocasionado devido a forca de cisalhamento causada pelo alto impacto ou atrito dos elementos
de moagem com o material em processo.[46]. O tempo de moagem tem uma grande
influencia no tamanho, do cristalito. Quanto maior o tempo de moagem menor serda a
granulometria da particula para um sistema fragil, influenciando na reducdo do cristalino, mas
sem a formacgéo de outra fase para um material puro.[47]

O comportamento da matéria prima no moinho esta relacionado com as caracteristicas
de ductilidade e fragilidade. Durante o processo as particulas sofrem constantes colisdes com
0s elementos de moagem do moinho, ocasionando um aumento na tensdo interna dos gréos,
gerada devido a alta pressdo fornecida para as particulas no ato da colisdo com a bola do
moinho, dando origem as fraturas. A moagem de materiais ducteis — frageis juntos na mesma

operacdo de moagem, da forma a um aglomerado composto por particulas dicteis envolvido
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por uma espécie de bolacha provenientes da moagem de fragmentos das particulas dicteis.
[27].

O mecanismo de formacdo de particulas frageis esta ligada a sua alta dureza, que ao
contrério das particulas ducteis, ndo sofrem deformacdo pléastica com a pressdo exercidas
pelas bolas no momento do impacto, a particula se fragmenta em tamanhos menores,
formando um ciclo. Para o processo ductil, ocorrem soldagens a frio e deformacdes plasticas
repetitivas, encruando o material que tem sua dureza aumentada até a fratura. [48].

Um grande desafio na moagem de alta energia € evitar ou minimizar a contaminagé&o,
do p6 e ou peca durante o processo de fabricagcdo por agentes contaminantes, que sdo inerente
ao processo. Em conseqiéncia da alta reatividade do p6 processado uma atmosfera controlada
com gases inertes ou vacuo total, sdo indicados para a reducao da contaminacdo. No entanto é
inevitavel a contaminagdo pelo sistema de moagem vaso — material. A contaminagdo ocorre
quando particulas do vaso sdo incorporadas pelo material e vise versa. E comum este tipo de
contaminacdo em sistemas de materiais ddctil-ductil, dactil -fragil e fragil - fragil com o vaso,
devido a diferenca de material do moinho com o material [37].

Diversos sdo 0s moinhos utilizados para o processo de moagem de alta energia. Estes
equipamentos se diferem por sua caracteristica como capacidade volumétrica, potencia
rotacional, ferramentas de moagem, sistemas de controle de temperaturas e atmosferas.
Dentre estas caracteristicas de equipamentos podemos citar os moinhos planetarios, SPEX e
Atrittor, concebidos com conceitos deferente obtendo diferentes eficiéncias na moagem de
materiais. [49; 50]
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2.3.1.1 Moinho Spex

O moinho spex é um equipamento de pequena capacidade volumétrica que oscila entre
10 a 20g, por bateladas. Seu uso ¢ indicado para centro de pesquisas. Faz movimentos de vai e
vem além de girar ao redor de seu eixo, com uma alta velocidade rotacional proxima de 1200
rpm, descrevendo o movimento em formado do numero 8. Devido a alta energia
proporcionado por este movimento e a alta velocidade, é capaz de reduzir o tamanho de uma
particula a grdos de tamanho aproximado de 20nm. [40; 51]. A Figura 5 e 6 demonstra o

moinho Spex e a trajetdria que o material faz durante o processo de moagem .

¥ Axis, mm
2 Axis, mm

) ® Axig, mm ) ¥ Axis, mm

Figura 6: Representacdo da movimentacdo da esfera no moinho Spex.a) Eixo XY e b) Eixo YZ [52]
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2.3.1.2 Moinho Atrittor

Equipamento composto por um frasco na horizontal e 50% do volume do frasco é
preenchido por esferas, tem uma haste com pés laterais responsaveis por transferir a energia
gerada pelo motor para as esferas. O mecanismo de moagem deste equipamento esta
associado a velocidade angular gerada pela haste que transferida para as esferas, a qual gera
uma forca centrifuga impulsionado as esferas para baixo, ocasionando colisbes entre as
esferas e 0o material a ser moido. A medida que a velocidade angular é elevada, a forca
centrifuga fica maior que a forgca da gravidade direcionando as esferas para a parede do
frasco, perdendo assim a eficiéncia de moagem.[40].

Tem uma capacidade ampla de moagem, podendo processar 0,5 a 40 kg de material,
sua energia de moagem é menor que o SPEX em funcdo da baixa velocidade. A figura 7,

demonstra um modelo de moinho atrittor e a Figuar 8, mostra o interior do moinho atrittor[40].

Figura 7: Moinho Atrittor[40]
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Selo de gas Entrada de dgua

para resfriamento

Esferas de
aco

Moinho de bolas Agitador

Figura 8: Interior do Moinho Atrittor[40]

2.3.1.3 Moinho Planetario

Este tipo de equipamento tem uma caracteristica que se faz jus ao nome, movimenta-
se formando uma orbita semelhante a movimentacdo dos planetas. Este movimento é gerado
por um bandeja que gira com uma velocidade angular @ para um dire¢do oposta a velocidade
angular Q dos vasos fixados na bandeja imprimindo um movimento eliptico, como mostrado

na Figura 9a e 9b, gerando uma forca centrifuga responsavel pela energia do moinho.

Pé reduzido

Quebra e solda

Figura 9: a) Esquema Rotacional da Bandeja do Moinho Planetério e b) Processo de Redugdo do P6 no
Moinho Planetario [49].
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Variando a razdo entre as velocidades e Q, obtém regimes de moagem diferentes,
como o[49]:

e Caotico: Caracterizado por impactos frontais entre as esferas repetitivos, reduzindo a
amostra por alta taxa de compressdao. Tem uma razdo pequena entre as velocidades
angulares.

e Intermedidrio: Apresenta uma razao intermediaria entre as velocidades angulares,
ocasionando um regime de colisOes esfera — esfera e esfera — vaso. A fragmentacao do
material ocorre choque frontais e choques por fricgéo.

e Razdo elevada: sua caracteristica e fragmentar a amostras por friccdo e cisalhamento.
A esfera devido a alta razdo mantém as esferas em contato com o vaso. Tais regimes

obedecem um ciclo como demonstrado na Figura 10.

Segdo Horizontal ¢ Movimentodo
material no Vaso

Forca Centrifuga

Rotagdo do Vaso

Figura 10: Demonstrativo da acéo das esferas no interior do frasco [40]

Apesar de ter uma velocidade angular maior que o SPEX, sua freqtiéncia de impacto é

menor, sendo considerado de menor energia que 0 SPEX.[40].
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2.3.2 Parametros de Processos

O produto que se quer obter com a rota da moagem de alta energia, esta ligada aos
parametros de processo da operacdo, que regem a moagem de alta energia. Agem
conjuntamente no processo de reducdo das particulas, alterando a forma ou adequando a
propriedade fisica que se quer obter. Ajustes de parametros busca encontrar um ponto
otimizado entre velocidade de moagem, tempo de moagem, material a ser processada,
atmosfera de moagem, temperatura e agentes controladores de processos conhecidos como
lubrificantes e a relacdo do peso do material versus o peso das esferas. A relacdo de material
peso da esfera é definida de maneira empirica com base no produto final que se quer obter,
para tamanhos cada vez menor de particulas, deve aumentar o peso das esferas. Todos estes
parametros sdo ajustaveis e variaveis para um tipo de moinho e produto que ser quer obter.
[40] ,
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2.3.3 Formas dos Pos

A morfologia dos pds é definida por duas caracteristicas sendo: dimenséo e a forma de
seu contorno. Sdo trés classes: uni-dimensional, bi-dimensional, tri-dimensional, que diferem
entre si pelo tamanho e forma de seu contorno conforme mostrado na Figura 11.[46, 36]

» Uni-Dimensional, sua caracteristica se define em duas formas:
e Superficie lisa e contorno lisa.
e Superficie lisa e contorno irregular.
» Bi-Dimensional, naturalmente pequenos; sua superficie e irregular ou dendritica.
» Tri-Dimensional, sdo as formas mais comuns dos pés. Apresentam diversos angulos
em seu contorno, deixando-o irregular. A forma mais comum na classe tri-

dimensional é o esférico. [46]

Uni-Dimensional
Acicular Irregular no
/ contorno
Bi-Dimensional
Dendritica & Flocos :
Tri-Dimensional

Esferica O Nodular D

Irregular 1{:3 Porosa

Figura 11: Classificacdo dos Pds e Suas Formas[46]
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2.4 Carbetos

Compositos define-se como um material da combinacdo de dois ou mais elementos
que possuem diferentes propriedade fisicas e quimicas. O produto final desta combinacdo terd
propriedade superior ao Unico elemento. O refor¢o de metais, através de materiais ceramicos,
causa um aumento da resisténcia mecanica ao desgaste, reducdo de peso e densidade.
Atualmente particulas nanométricas sdo utilizadas para aumentar a resisténcia mecénica
através do bloqueio da movimentacdo das discordancias.[56].

Existem varias formas de elevar a resisténcia mecanica dos materiais como:

» Adicdo de elementos de liga: Consiste na insercdo de um elemento quimico acima do
limite de solubilidade da matriz, ocasionando assim a precipitacdo de uma outra fase.

» Tamanho de grdo: Grdos menores possuem uma maior quantidade de contornos que
séo bloqueios para a movimentacdo de discordancias. Com isto materiais de tamanho
de gréo elevados possuem menor quantidade de contornos com isto menor resisténcia
mecéanica.

» Tratamento térmico: Através da temperatura e tempo modifica-se a microestrutura
ocasionando a elevacao da resisténcia mecanica.

» Bloqueios para movimentacdo das discordancias Insercdo carbetos sementados na
matriz metélica blogueam as movimentacdo das discordancias aumentando a
resisténcia. [35].

Um dos primeiros carbetos cementado foi o Carbeto de Tungsténio (WC) por volta de
1920, utilizado para a producéo de ferramentas para utilizagdo em processo que necessitem de
elevada resisténcia ao desgaste, alta tenacidade e resisténcia a corro¢cdo em alta temperaturas
[57].

Outro carbetos cementado amplamente utilizado é o carbeto de niobio utilizado na
industria em matriz especiais. Sua obtencdo ocorre a partir da reacdo do K,O3Nb,Os com o
Carbono. Contudo somente em 1960 consegui-se a obtencdo do nomo carbeto de nidbio
(NbC) utilizando temperaturas acima de 1450°C em fornos de alto vacuo [58]

Outro carbeto utilizado como reforgco na matriz metalica € o carbeto de titanio (TiC), que
possui alto ponto de fusdo de 3160°C, baixa densidade 4,93 g/cm® e elevada resisténcia ao
desgaste. Pode ser sintetizado pela reducdo carbotérmica de cloretos, obtendo particulas

nanométricas [59]. Alguns metais como: cobre (Cu), Niquel (Ni), Ferro (Fe) Cromo (Cr), vem
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sendo estudados com a insercdo de reforgos ceramicos para aumento da resisténcia mecanica
[56] .

2.5 Técnicas de Caracterizacao de P0os

As caracteristicas dos p6s como morfologia, tamanho e distribuicdo granulométrica
das particulas, area superficial e densidade real, sdo algumas das caracteristicas de extrema
importancia para se definir sua aplicacdo, pois; influéncia na qualidade do pé que sera
utilizado como matéria — prima para diversas aplicagdes, como a fabricacdo de pecas pela
rota da metalurgia do po.

Técnicas de caracterizacdes dos pos sao utilizadas para se quantificar e qualificar estas
caracteristicas como: Peneiramento, Microscopia eletronica de varredura e Granulometria a
laser.

O Peneiramento € uma técnica de caracterizacdo que utiliza um conjunto de peneiras
para determinar as fracGes granulométricas do p6s.[60] A escala de tamanhos normalmente
chega a 500 mesh ou 25 um, sendo determinado pela abertura da malha que se denomina
mehs. Mehs é o espaco entre os finos da malha da peneira por polegada linear. Quanto maior
0 nimero de mesh menor sera o tamanho da particula. [61]

Uma técnica através de imagens para se determinar o tamanho de particula é a
Microscopia de Varredura, atravées modulo SE — Modulo de Elétron Secundario, que por
diferenca de relevo da amostra gera a imagem, possibilita a avaliacdo do tamanho das
particulas da amostra [62]. Esta técnica de avaliacdo do tamanho de particula pelo MEV, nédo
é tdo precisa quanto a técnica de granulométrica a laser.

A granulometria a Laser é uma técnica utilizada para dimensionar o tamanho de
particulas, normalmente de tamanho inferior a 500 mesh. A analise das particulas, ocorre em
meio Umido, onde dois feixes de laser sdo projetados pelo recipiente que contem a amostra, se
deparando com as particulas existentes sofrem desvios e s@o captadas por lentes responsaveis
por gerar o resultado dimensional do pé analisado[63], caracterizando esta analise por via

Umida e para cada material a ser analisado tem uma lente determinada[57].
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3. MATERIAIS E METODOS

3.1 Materiais

Os materiais utilizados para a realizacéo deste trabalho foram:

Aco AISI 52100 adquirido por doacdo da empresa Villares Metals, hoje Gerdau. Este
material foi retirado da laminagcdo a quente na forma de uma barra circular com
aproximadamente de 100 mm de didmetro. A tabela 1 mostra a composicdo do aco AlSI
52100 utilizado.

Tabela 1: Composi¢do quimica do AISI 52100 (Villares Metals)

Elemento quimico Carbono | Silicio | Manganés | Cromo Ferro
Porcentagem em peso 1,00 0,25 0,35 1,45 96,95

O carbeto de nidbio “NbC” foi obtido da empresa Hermann C. Starck com granulometria
variando de 3-6pm.
O cabeto de titdnio “TiC” foi obtido da empresa Hermann C. Starck com granulometria
variando de 2 a 6 pm.
As Figuras 12 a e b, mostram os cavacos obtidos ap6s usinagem da barra do aco AISI

52100, com tamanho médio de 1,4 mm evidenciando regibes de cisalhamento devido a

usinagem.

0 Cavaco $BHbO 2000

g | WO =135 mee

Figura 12: Fotomicrografia do cavaco do ago AISI 52100 ap6s usinagem
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As Figuras 13 a-b e 14 a-b, mostram a morfologia e tamanho dos pds precursores de
NbC e TiC, onde € possivel observar aglomerados de particulas de NbC com tamanhos
variando de 1 a 5um. As particulas de TiC possuem tamanhos maiores em torno de 8 um e

menores quantidades de aglomerados, Figuras 14.

Figura 13: Fotomicrografia do p6 de NbC como recebido.

Figura 14: Micrografia do p6 de TiC como recebido.
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3.2 Métodos

A barra do aco AISI 52100 foi usinada em baixa rotacdo sem o uso de lubrificante para
evitar a contaminacdo por oxigénio e 6leo soluvel dos cavacos. Apds usinagem 0s cavacos
foram inseridos em um moinho convencional, modelo: moinho de bolas, sem marca,
produzido pela UNIFEI no Instituto de Engenharia Mecénica e esta localizado no laboratério
metaldrgico, como mostra a Figura 15. A massa utilizada para a moagem foi de 300 gramas
de cavaco com uma relagdo de massa de bola de moagem e massa de material de 10/1. O ago
foi moido por 20 horas sendo que de 5 em 5 horas foram retiradas amostras para avaliacdo da
morfologia e tamanho das particulas. Este moinho possui baixa rotacdo (50 rpm), o que faz a
energia proveniente das bolas de moagem ser baixa. Como a energia deste sistema é baixa a
utilizacdo de carbonetos seria inviavel, pois para, a obtencao de particulas do aco AlISI 52100,

levaria um tempo muito elevado.

Figura 15: Moinho convencional - (Laboratério da UNIFEI).
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Para efeito de comparagdo com o resultado obtido com a moagem convencional, foi
utilizado o moinho de alta energia, onde foram realizadas a moagem das seguintes
composicades:

- Aco AISI 52100 sem adicéo de carbetos;
- Aco AISI 52100 com adicdo de 1(3g), 2(69) e 3(99)% de NbC,;

- Aco AISI 52100 com adicao de 1(3g), 2(69) e 3(99)% de TiC.

Para a moagem de alta energia foi utilizado uma velocidade de rotagdo 400 rpm e uma
relacdo também de 10/1, a massa de cavaco inserida em cada jarro foi de 30 gramas. Os vasos
de moagem possuem 250 ml de secdo circular e sdo constituidos de aco inoxidavel temperado
como mostra a Figura 16 a) . Foi utilizado um moinho planetario Noah-Nuoya modelo NQM
0,2L, com possibilidade de utilizacdo de 4 jarros para a cominui¢do dos pds com velocidade

méaxima de rotacdo de 580 rpm, conforme Figura 16 b), localizado no laboratério de

Metalurgia do P6 do Instituto de Engenharia Mecanica da UNIFEI.

Figura 16 a):Vaso com esferas do moinho de alta energia, 16 b) Moinho de alta energia-Laboratério
da UNIFEI
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Para a pesagem dos pos do aco AISI 52100, carbonetos foi utilizado uma balanca de

precisdo com 4 casas decimais, Marte Balancas /AY 220, conforme Figura 17.

Figura 17: Balanca de precisdo-Laboratério da UNIFEI

Nos tempos de moagem de 5, 10, 15 e 20 horas foram retiradas amostras para analise de
microscopia eletronica de varredura (MEV). Foi utilizado um microscépio da Carl Zeiss,
modelo EVO MAL15 conforme ilustrado na Figura 18, no modulo elétron secundario (ES) e
elétron retroespalhado (ER), com o objetivo de avaliar a morfologia e a distribuicdo
granulométrica. O modo EDX foi utilizado para a comprovacdo da presenca do carbetos na

matriz.

Figura 18: Microscépio eletronico de varredura -Laboratorio da UNIFEI
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Devido ser o tempo mais longo de moagem do trabalho, foi retirado uma amostra no
tempo de 20 horas para analise de Cintiometria a laser (Granulémetria a laser). Foi utilizado
Analisador de tamanho de particulas Malvern, modelo Mastersizer 2000, conforme ilustrado
na Figura 19. A amostra foi preparada utilizando 0,5g do aco AISI 52100 com NbC, apds a
preparagdo, a amostra foi inserida no aparelho para ser analisada. Esta caracterizagdo tem o

objetivo de avaliar a distribuicdo granulométrica da amostra.

Figura 19: Analisador de Particula Mastersizer 2000 — Laboratério da UNIFEI


http://www.malvern.com.br/labpor/products/mastersizer/ms2000/mastersizer2000.htm

42

4. RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 Caracterizacéo do P6 Obtido por Moagem Convencional

Os cavacos moidos no moinho convencional utilizando os tempos de 5, 10 ,15 e 20
horas, ndo apresentaram expressivas modificacbes em sua morfologia e tamanho, mantendo as
caracteristicas morfologicas do cavaco precursor e tamanho superiores a 1 mm.

Como 5 horas de moagem, foi possivel observar as regides de encruamento
proveniente da operacdo de usinagem e tamanho superior a 3mm, conforme € demonstrado na
Figura 20 a-d.

Mag= 43X 00 um EHT = 19.40kY Mag =
Signal A =SE1 52100 MOINHO CONVENCIONAL SHS — WD =135 mm Signal A =SE1 52100 MOINHO CENVENCIONAL 10HS

EHT = 1840 KV Mag= 100K
WD =120 Signalh = SE1 52100 MONHO CENVENCIONAL 15HS

EHT = 13.10kY

MOINHO CONVE HS
WO =120 mm Signal A = SE1 52100 MOINHO CONVENCIONAL 20 H

Figura 20: Fotomicrografia do cavaco do ago AISI 52100 moido por 5, 10,15 e 20 horas em moinho
convencional.
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4.2 Moagem de Alta Energia dos P6s do Aco AlSI 52100

Apdbs usinagem os cavacos foram submetidos até 20 horas de moagem. Com 5 horas de
moagem 0s cavacos praticamente ndo sofreram alteragdo na sua morfologia e dimensdes,
como mostra a Figura 21a, apresentou apenas pequenas particulas sobre os cavacos oriundas
do cisalhamento de algumas regides. Foi possivel ap6s 10 horas de moagem observar a
fragmentacdo dos cavacos que foram transformados em particulas menores de geometria
retangular com dimensfes de 1mm, como mostra a Figura 21b. Os tempos acima de 10 horas
de moagem, ou seja 15 e 20 horas, os cavacos foram transformados em particulas que

apresentaram morfologia angular, onde as particulas possuem tamanhos de 10 a 40 um, como

mostra a Figura 21c e d.

200pm  s21005n  EHT =22.00kV Signal A = SE1 Date :12 Sep 2013 200pm 52100100 EHT =22.00kV Signal A = SE1 Date :12 Sep 2013
— WD =115mm Mag= 100X Time :19:46:38 — WD =115mm Mag= 100X Time :19:52:15

ﬂim 52100150 EHT = 2200 kY Signal A = SE1 Date 12 Sep 2013 w ﬂim 52100200 EHT = 2200 kY Signal A = SE1 Date 12 Sep 2013 w

WD =120mm Mag= 500 X Time :19:58:67 WD =125 mm Mag= 500 X Time :20.03:25

Figura 21: Fotomicrografia dos p6s moidos por a) 5 horas, b) 10 horas, ¢) 15 horas e d) 20 horas
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Ampliando as particulas obtidas com 10 e 15 horas de moagem, é possivel observar
pequenas particulas sobre particulas maiores, caracterizando a reducdo da particula por
fratura, como mostrado na Figura 22, e regiGes com trincas, que surgiram durante 0 processo
de moagem, causadas pelos severos impactos proveniente das bolas de moagem. E possivel
também notar a tendéncia das particulas para a forma arredondada, modificando as formas e

tamanhos encontrados no tempo de 15 horas de moagem, Figura 23.

2pm 521001 EMT =2200KV Signal A = SE1
[ WD =115 mm Mag= 500KX

10pm 5210015 EMT=2200kV Signal A = SE1 e
P wo=120mm Mag= 400KX

Figura 23: Fotomicrografia da superficie da particula moida com 15 horas.
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4.3 Moagem do Ac¢o AISI 52100 Com Adicao de Carbetos

4.3.1 Moagem do aco AISI 52100 com Adicdo de 1% de NbC

Observa-se nas Figuras 24a e 24b o p6 do aco AISI 52100 com 1% de carbeto de nidbio
(NbC), com 5 e 10 horas de moagem. As particulas de aco adquiriram forma de flocos com
pequenas particulas distribuidas ao redor e sobre as particulas maiores. Observa-se que até 10
horas de moagem o efeito endurecedor do NbC sobre a matriz ainda néo foi totalmente eficaz.
Acima de 15 horas de moagem n&o observamos mais particulas em forma de flocos, como
mostra a figuras 24c e 24d. Observamos aglomerados de particulas de tamanhos nanométricos
o0 que fatalmente indica 0 a acdo do NbC sobre a matriz do aco AISI 52100. Também pode-se
observar que para o tempo de moagem de 15 horas ocorre uma maior quantidade de
aglomerados de particulas em relagdo ao tempo de 20 horas.

i -~ = _ Cad - L
100 pm s2100ebcinen  EHT = 20.07 kv Signal A = SE1 200 pm b EHT = kv Signal A = SE1
— WO = 8.0mm Mag= 209X fF———  wo=s90mm Mag= 200X

Aglomerados
20M oy EHT = 2200 kY Signal A = SE1 et seaon EHT = 2200 KV Signal A = SE1
- WD =12.0 mm Mag= 500X — WD = 85mm Mag= 1.15KX

Figura 24: Fotomicrografias do p6 do ago AISI 52100 com moagem de: a) 5 horas, b)10 horas, ¢)15 horas e
d)20 horas com Adicéo de 1% de NbC
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4.3.2 Moagem do A¢o AlSI 52100 com Adicéo de 2% de NbC

Nota-se uma maior reducao do tamanho das particulas quando o teor de NbC utilizado
é de 2%, como demonstrado na Figura 25. Com tempo de moagem de 5 horas pode-se
observar particulas na forma de flocos com dimensdes variando de 10 a 150 pm. Assim como
na moagem com 1% de NbC quando utilizado o tempo de 10 horas de moagem pode-se
observar particulas na forma de flocos com dimensdo média de 40um, como mostrado nas
Figuras 25a e 25b. Com tempos de moagem superior a 10 horas observa-se apenas a presenga

de agregados de particulas menores de tamanhos nanométricos sobre particulas maiores,

como demonstrado nas Figuras 25c e 25d.

3

100 pm =i00uscz%sn - EHT = 20.07 kY Signal A= SE1 20pm  snoonbcziion EHT = 20,07 kW Signal A = SE1
|—| WD = 7.5mm Mag= 200X H WD = 9.0mm Mag = 500 X

[ * ash: ; = 2l £ " ¥
2080 gy EXT = 2200 Signal A= SE1 ﬁ o EHT=2000kY  Meg= 500X 52100NDC2%20h
|—5( WD = 85 mm Mag= 1.00KX — WO = 90mm Signal A= SE1 52100NbC2%20h

Figura 25: Fotomicrografias do p6 do ago AlISI 52100 com moagem de: a) 5 horas, b)10 horas, ¢)15 horas e
d)20 horas com Adicdo de 2% de NbC
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4.3.3 Moagem do A¢o AISI 52100 Com adicéo de 3% de NbC

Assim como nos pds moidos por 5 horas com 1 e 2% de NbC o pé com 3% de NbC
apresentou grande quantidade de particulas em forma de flocos com dimensGes em torno de
60pm, como podemos observar na Figura 26a. Contudo, com 10 horas de moagem ao
contrario das condicdes anteriores podemos observar uma quantidade inferior de particulas
com forma de flocos e uma aumento de particulas aglomeradas, isto certamente devido a
grande quantidade de NbC presente, mostrado na Figura 26b. A formacéo de aglomerados nos
processo de 1% e 2% de NbC se deu apenas com o tempo de 15 horas, indicando uma maior
eficiéncia quando adicionado de 3% de NbC.

E possivel observar nos tempos de 15 e 20 horas de moagem particulas

nonométricas em grande quantidade, formacao de aglomerados com tamanho em torno de 10

a 20 um, conforme Figuras 26¢ e 26d.

at Z b &7 b X " = v,
20pm  =iohecsn  EHT = 20.07 kY Signal A= SE1 100 pm saionecesaon EHT = 20,07 kv Signal A = SE1
WD = 75mm Mag= 500X |_| WD = 9.0 mm Mag= 200X

00y, EHT = 2200 KV

1!
WD = 85 mm X — o semn ea e 52100NbC3%20h

100 prm EHT = 20,00 kv Mag= 150

Figura 26:Fotomicrografias do p6 do ago AISI 52100 com moagem de: a) 5 horas, b)10 horas, ¢)15 horas e
d)20 horas com Adicédo de 3% de NbC
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4.3.4 Moagem do Aco AISI 52100 com Adicéo de 1% de TiC

Pode-se observar na Figura 27a com 5 horas de moagem as particulas adquiriram uma
morfologia de flocos e com o aumento do tempo de moagem para 10 horas as particulas
comecaram a diminuir de tamanho comecaram a formar aglomerados, (Figura 27b). Com 15

horas de moagem observou-se uma grande diminui¢cdo dos tamanhos das particulas e uma

maior formacao de aglomerados como mostra a Figura 27c e 27d.

. 4 iy | - L - e % i ’
20pm  sioncae EHT = 20.07 KV Signal A = SE1 20 m 521007 1% 10 EHT = 20.00 KV Signal A = SE1
H WD = 9.0mm Mag= 500X H WD = 7.5mm Mag= 500X

A R e ECRERES s 3. r® 2 : ! L 2
215h EHT = 20.00 kv Signal A= SE1 ZEISS 100 um HEHT = 20.00 kv Signal A = SE1 ZEISY
WD =105 mm Mag= 500X |_| WD = 9.0 mm Mag= 250X

Figura 27: Fotomicrografias do pé do aco AlISI 52100 com moagem de: a) 5 horas, b)10 horas, ¢)15 horas e
d)20 horas com Adicédo de 1% de TiC.
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4.3.5 Moagem do A¢o AISI 52100 com Adicéo de 2% de TiC

Com o aumento da quantidade de TiC para 2% podemos notar que com 5 horas as
particulas se tornaram acicular e ndo na forma de flocos como ocorreu com 1 % de TiC,
contudo o tamanho das particulas permaneceu entre 50 e 200 um, (Figura 28a). No entanto,
as particulas com 10 horas teve uma grande diminuicdo se comparado a de 10h, com 1% de
TiC. Isto esta relacionado com a quantidade de carbeto de TiC adicionado, (Figura 28Db).
Nota-se a formacéo de agregados nos tempos de 15 e 20 horas de moagem,Figura 28c e 28d.

100 pm s2icoticzsss  EHT = 20007 kW Signal A= SE1 20 pm 52100TIC2% 900 EHT = 20,00 kv Signal A = 5E1
— WD = 80mm Mag= 200X i WD = 80mm Mag= 500X

" s

20 pm 52100TiC29% 150 EHT = 20.00 KV Signal A = SE1 20 um 52 HT = Signal A
— WD =10.0 mm Mag= 500X H WD =10.0mm Mag= 500X

Figura 28: Fotomicrografias do pé do aco AISI 52100 com moagem de: a) 5 horas, b)10 horas, ¢)15 horas e
d)20 horas com Adicdo de 2% de TiC.
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4.3.6 Moagem do A¢o AlISI 52100 com Adicéo de 3% de TiC

Com 5 horas de moagem e 3% TiC, as particulas aderiram a forma aciculares com
dimensbes de até 200 um, (Figura 29a). Ja com 10 horas de moagem pode-se observar a
presenca de agregados o que ndo ocorreu com 1 e 2 % de TiC, (Figura 29b). Nas Figuras 29c
e 29d, observa-se particulas de tamanho nanométrico ap6s moagem de 15 e 20 horas
respectivamente. Pode-se verificar também Figuras 29c e 29d, a grande quantidade de

particulas aglomeradas.

200 pm siomcssh  EHT = 20,07 kY Signal A = SE1

WD = 85 mm Mag= 100X

o !
P 1

10 pm 521007C2%150 EHT = 20,00 kV Signal A = SE1 e [ 5 Signal A = SE1 ]
H WD = 8.0mm Mag= 1.00KX ‘ — WD = 10.0mm Mag= 500X |
|

Figura 29:Fotomicrografias do pé do ago AISI 52100 com moagem de: a) 5 horas, b)10 horas, c)15 horas e d)20
horas com Adigéo de 3% de TiC.
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4.4 Andalise comparativa das Amostras com e sem Adicdo de
Carbetos

O aumento do tempo de moagem associado a adicdo de carbetos teve grande
influéncia na reducéo das particulas do aco AISI 52100, assim como na morfologia final das
particulas. Para efeito de comparacdo sera mantido o tempo de mogem para as diversas

composicdes. Foram avaliados avaliados todos os tempos de moagem 5, 10, 15 e 20 horas.

4.4.1 Comparativo entre as amostras com 5 horas de moagem.

Pode-se observar na Figura 30a, que com 5 horas de moagem néo houve alteracdo da
morfologia do cavaco, contudo com a adicdo de 1% de NbC o cavaco se transformou em
particulas com morfologia de flocos, como mostra a Figura 30b. Com 2% de NbC as
particulas ainda possuem uma morfologia de flocos com pequenas particulas sobre a
superficie de particulas maiores, (Figura 30c). Aumentando o teor de NbC para 3% houve o
aparecimento de uma maior quantidade de particulas depositadas sobre particulas maiores,
contudo a morfologia das particulas ndo se modificou, (Figura 30d).

Quando adicionado o TiC na moagem dos cavacos do ago AISI 52100 o mecanismo
de formacéo das particulas ndo foi o0 mesmo de quando adicionado NbC, com 1% de TiC as
particulas tenderam a uma morfologia em flocos, (Figura 30e). Contudo com o aumento da
quantidade de TiC de 2 e 3% as particulas adquiriram uma forma acicular com dimensdes
variando de 20 a 200 um, ndo havendo a formacdo de particulas menores sobre particulas
maiores (Figura 30f e 30g). Isto certamente ocorre pela maneira o qual, as particulas dos

penetram nas particulas do aco AlISI 52100.
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200pm 52005, EMT =22.00 KV Signal &= SE1 20pm  soiciss  EHT = 20.07 KV Signal A = SE1 W

WD =115mm Mag= 100X '—| WD = 8.0mm Mag= 1.50KX

F

20pm  srooczush  EHT = 20.07 kY Signal A= SE1 20pm  szonecawsn - EHT = 20.07 kv Signal A = SE1
] WD = 7.0 mm Mag= 500X | — WD = 7.5mm Mag= 150KX

snOTicz%en  EHT = 20.07 kV Signal A = SE1 100 pum soooTicz%sn  EHT = 20.07 kV Signal A= SE1
F———— wo=s9%0mm Mag= 200KX — WD = 8.0 mm Mag= 200X

100 um szcancsssn  EHT = 2007 K Signal A = SE1
A WD = 85mm Mag= 297X

Figura 30: Fotomicrografia para as diversas composic¢des: aco puro, com NbC e com TiC, com 5 horas de
moagem.
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4.4.2 Comparativo entre as amostras com 10 horas de moagem.

Verifica-se na (Figura 31a), do aco AlISI 52100 com a adicdo de carbetos e moido por
10 horas as particulas assumem um formato acicular com dimens@es de até 400 um. Com a
adicdo de 1 % de NbC, notar-se o aparecimento de quantidade apreciavel de agregados,
conforme Figura 31b. Com 2 e 3 % de NbC a quantidade de agregados aumenta assim como
ocorreu com 5 horas de moagem nesta mesma proporcao e algumas particulas ainda tem o
formato de flocos, (Figura 31c e 31d).

Com a adicdo de 1 e 2 % de TiC as particulas ndo ocorre o aparecimento de grande
quantidade de agregados e diferentemente se comparado as particulas moidas por 5 horas ndo
tendem a forma acicular,como mostra a (Figura 31e, 31f). Com 3% de TiC as particulas
formaram grande quantidade de agregados que consistem de particulas pequenas sobre as

maiores, (Figura 31g).
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52100 10n EHT =22.00 kv Signal A = SE1 20pm  szooweision EH 07 kv Signal A=SE1

Date :12 Sep 2013
WD =11.5mm Wag= 100X fF——  wo=oomm Mag= 200K X

200 pm

20 pm  sioonbezsion EHT = 20,07 kV Signal A = SE1 100 pm soootcision EHT = 20,07 kv Signal A = SE1
’—| ‘WD = 9.0mm Mag = 223KX |—{ WD= 9.0 mm Mag = 200X

20 pm 52100TiC1%10h EHT = 20,00 kV Signal A = SE1

WD = 8.0mm Mag= 200KX ﬁ
s

20 Pm 52100TIC2% 100 EHT = 20,00 kY Signal A = SE1
F—— wo=s0mm Mag= 2.00KX

20pm 52100TC2%10n EHT = 20.00 KV Signal A= SE1
| WD = 80mm Mag= 500X

Figura 31: Fotomicrografia para as diversas composi¢des composic¢des: aco puro, com NbC e com TiC com 10

horas de moagem
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4.4.3 Comparativo entre as amostras com 15 horas de moagem.

Com 15 horas de moagem podemos observar que as particulas de AISI 52100 sem
adicdo dos carbetos tomam uma forma acicular com tamanhos na ordem de 5 a 40 um,
(Figura 32a). Para adicbes de 1, 2 e 3% de NbC nota-se que as particulas formaram
aglomerados que consitem de particulas pequenas sobre particulas maiores, Figura 32b, 32c e
32d.

Quando adicionado particulas de TiC nas concentracdes de 1, 2 e 3% a quantidade de
aglomerados aumentou ja na concentracdo de 1%, (Figuras 32e, 32f e 32g). Em comparacgao
com a fotomicrografia da (Figura 32e), que corresponde a 1% de TiC com 15 horas de
moagem, podemos observar a quase auséncia de aglomerados indicando que com 0 aumento

do tempo de moagem ocorre a modificacdo da morfologia e tamanho das particulas.
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20 pum 52100 150 EHT = 22.00 kV Signal A = SE1 2pm S2100N6C1% 15h EHT = 22.00 kv Signal A= SE1
H WD =120 mm Mag= 500X - WD = 8.5 mm Mag= 10.00K X

2

M eorgonpcan s EHT = 2200 Y Signal A = SE1 THM o onpcse o EHT = 2200 KV Signal A= SE1
}—1 WD = 85mm Mag= 10.00KX H WD = 85mm Mag = 1000KX

10 ym SH00TC1%15h EHT = 20.00 kV Signal A = SE1 iC2%15n EHT = 20.00 kV/ Signal
WD =10.0 mm Mag= 3.00KX WD = 8.0 mm Mag= 4.00KX

Figura 32: Fotomicrografia para as diversas composi¢6es: composi¢des aco puro, com NbC e com TiC, com 15
horas de moagem
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4.4.4 Comparativo entre as amostras com 20 horas de moagem

Pelas fotomicrografias das Figura 33a até 33g, podemos notar a grande influéncia dos
carbetos na diminuicdo das particulas do aco AISI 52100. Com 20 horas de mogem sem a
utilizacdo dos carbetos, (Figura 33a), de Nbc ou TiC néo foi possivel produzir particulas na

escala nanométrica as particulas ficaram com dimensdes que variavam de 2 a 20 pm.

Para a moagem do AISI 52100 com adi¢do de carbetos foi possivel obter particulas em
escala nanométrica, isto certamente em funcdo dos carbetos adicionados. Podes-se observar
também que o TiC teve maior influéncia do que o NbC na obtencdo de particulas

nanométricas, (Figura 33 d e 330g).
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2um 52100200 EHT = 2000 kV Signal A = SE1 THM oo a0, EHT = 22.00 kY Signal A= SE1
[l WD = 8.0 mm Mag= 500KX H WD = 8.5 mm Mag= 1000KX

EHT =20.00 kv Mag= 10.00K X 52100NbC2%20h
WD = 80mm Signal A = SE1 52100NbC2%20h WD= 85mm Signal A = SE1

2um EHT=2000ky Mag= SODKX
—

52100NRC3%20h

2pm  52100TIC2%200 EHT = 20,00 kv Signal A = SE1
WD =10.0mm Mag= 20.00KX

1 um  521007iC5%20n EHT = 20,00 kY Signal A = SE1
WD =100mm Mag= 20.00KX

Figura 33: Fotomicrografia para as diversas composicdes: composi¢Ges ago puro, com NbC e com TiC,
20 horas de moagem.
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4.5 Mecanismo de reducao do cavaco com a adi¢do de carbonetos de
NbC e TiC

A moagem do aco AISI 52100 com Carbeto, tem como produto final, pé do aco com
particulas de carbeto de NbC ou TiC, incorporado na sua matriz. A caracteristica deste
processo de moagem é ductil-fragil, onde o ago AlISI 52100 tem comportamento de ductil e o
NbC e TiC, que séo considerados materiais ceramicos, tém caracteristicas de mateérias frageis.

Como o aumento do tempo de moagem, o NbC e TiC também sofreram a reducéo do
tamanho original, devido a acdo da moagem. Nota-se nos tempos de 5 e 10 horas de moagem
os carbetos ainda séo visiveis como se pode verifica na (Figura 34). Nos tempos de 15horas e
20 horas os carbetos ndo sao mais visiveis, isto devido a incorporacdo do carbetos na matriz
do aco. A incorporacdo dos carbetos pelo aco AlISI 52100, ocorre devido ao tamanho reduzido
das particulas carbonetos em relacdo ao tamanho da particula do aco, e também pela acéo
mecanica proporcionada pelos impactos gerados pelas colisdes da esferas com as particulas
ductil — fragil. Com os impactos repetitivos das esferas com as particulas do aco, de
comportamento ductil, incorpora as particulas frageis dos carbetos de nidbio e titanio,
deixando-os de serem vistos na superficie da particula de aco AlSI 52100.

O processo de moagem do aco com carbetos reduziu o ago em particulas
nanometricas, 0 que nao ocorreu com a moagem do aco AISI 52100 puro. Julga que o
mecanismo de reducdo foi devido aos carbetos incorporados, que agem como agentes de
concentracdo de tensdes internas, que sao provenientes das colisdes do processo de moagem.
Como o processo continuo de colisdes as particulas do aco AISI 52100 é cada vez mais
encruada e o nivel de tensdo se eleva até que no ponto onde esta localizado os carbetos ocorre
a nucleacéo de trincas, fraturando o material, reduzindo assim o tamanho das particulas até a

escala nanométrica.
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4.6 ldentificacdo das Particulas de NbC e TiC

Para identificacdo dos carbonetos tanto de NbC ou TiC foi utilizado o microscopio
eletronico de varredura (MEV) modo eletrons retroespalhado (ER) que indica as fases
presentes no material pelo peso atbmico. Na fotomicrografia da figura 34 do aco AISI 52100
com 3% de NbC e 5 horas de moagem é possivel observar pontos mais claros sobre particulas

maiores e escuras onde foram relacionados as particulas de carbetos.

20 um  52100M6C1%10h EHT = 20.07 kV Signal A=NTS BSD ﬁ

WD = 9.0 mm Mag= 200KX

Figura 34: Fotomicrografia das particulas de AISI 52100 com particulas de NbC

Com o aumento do tempo de moagem as particulas de carbetos de NbC e TiC além de
diminuir sua granulometria, também foram incorporadas pelas particulas do aco AISI 52100.
Para efeito de comparacdo as Figuras 35a e 35 b, foram realizadas no modo SE e BSD para
que fosse possivel avaliar a os carbetos incorporados no aco AlISI 52100. As fomicrografias
foram tiradas com 20 horas de mogem da composi¢do AISI 52100 com 3% de TiC, tempo
que melhor demostrou a incorporacdo do carbeto pela materiz do ago. Regides que
apresentam uma diferenca de coloragcdo como indicado pelas setas na Figura 35b, indicam

regides que tiveram o carbeto incorporado.
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1pm  52100TiC2%20n EHT = 20.00 kV Signal A = SE1
— WD = 10.0 mm Mag= 20.00K X

WD =10.0mm Mag = 2000K X

1um  52100TIC3%20n EHT = 20.00 kv Signal A = NTS BSD W

Figura 35: Fotomicrografia no modo RE com TiC moido por 20 horas. a ) Modo do MEV SE, b) Modo do
MEV BSD.
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4.7 Utilizacéo do raios X para Identificacéo dos Carbetos

Para a constatacdo da auséncia dos carbetos de NbC e TiC na amostra pura do aco
AISI 52100, como da sua presenca apos vinte horas de moagem foi utilizado a técnica de
raios X do MEV. A Figura 36, mostra a regido delimitada por um retangulo, regiéo onde foi
realizado a analise por raios X para a detecgdo dos elementos quimicos da amostra com 20
horas de moagem do aco AISI 52100 sem adicdo de carbetos. O resultado da analise ndo
detectou a presenca de Nidbio ou titanio, foi apenas detectado a presnca dos elementos

constituindes do ago AlISI 52100, mostrado na (Figura 37).

52100 puro 47
SE MAG: 4469 x HV: 20.0 kV WD: 10.4 mm

Figura 36: Fotomicrografia da regido de anélise do A¢o AISI 52100 puro

cps/eV
354
304
25
204 Cr
1 Mn Mn
154 C Fe Cr Fe
10
5
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2 3 4 5 6 7 8 9 10
keV

Objects 1 Date:10/18/2013 2:00:49 PM HV:20.0kV Puls th.:11.99kcps

Figura 37: Anélise quimica por raios X do a¢o AISI 52100 sem adi¢do de carbetos
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A amostra aco AlISI 52100 com NbC, moido por 20 horas, (Figura 38), foi mapeada
utilizando a anélise de raios X, para de terminacdo dos elementos quimicos. O resultado da

analise de raios X, € mostrado na (Figura 39).

52100 2nbc 20h 50
SE MAG: 6233 x HV: 20.0 kV.WD: 8.9 mm

Figura 38:Fotomicrografia da regido de analise do aco AISI 52100 moido por 20 horas com adi¢do de NbC

Pode-se detectar com a analise do histograma gerado pela andlise de raios x da
amostra do aco AlISI 52100 como adi¢do do NbC, moida por 20 horas, a presenca do pico de

nidbio, que caracteriza a incorporacdo do NbC pelo aco AlISI 52100, mostrado na (Figura 39).

) cps/eV
35
30-
259b
3 Mn
204 Cr Nb Mn
iC Fe Si Cr Fe
15—:
10
0__ T T T ] T T T T I T L T
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
keV
Acquisition 45 Date:10/18/2013 1:49:56 PM HV:20.0kV  Puls th.:15.67kcps

Figura 39: Andlise quimica por raios X do aco AlISI 52100 com NbC moido por 20 horas
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A Figura 40, mostra a &rea onde foi utilizado a anélise de mapeamento por raios X
para de terminacdo dos elementos quimicos da amostra do aco AlISI 52100 com TiC moido

por 20 horas.

Figura 40: Fotomicrografia da regido de analise do A¢o AISI 52100 moido por 20 horas com adicdo de TiC

Como o histograma, (Figura 41), gerado pela analise de Raio X, da amostra
AISI 52100 com TiC moido por 20 horas, foi possivel verificar a presenca do elemento
quimico Titaneo, comprovando a incorporacdo do TiC, pelo aco AISI 52100 durante o
processo de moagem.

cps/eV
357
30_5 Cr
254 Ti
{1 O
200 Mn Mn

=
T

5+
0_: T T T
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
keV
Acquisition 47 Date:10/18/2013 2:14:13 PM HV:20.0kV  Puls th.:14.87kcps

Figura 41: Analise quimica por raios X do aco AlSI 52100 com Carboneto de Titanio
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Para avaliacdo do tamanho de particula do agco AISI puro com NbC, foi utilizado um a
técnica da granulometria a laser ou sedigrafo a laser. Como mostrado na Figura 42, relativa a
distribuicdo granulométrica das particulas do aco AISI puro moido por 20 horas, a

distribuicédo teve grande concentracdo em volume das particulas, acima de 10um.

:
-
E :
S 2
:
o 0 ] i 100 10003000

Distribuicdo de tamanho de particula em pm

Figura 42: Distribuicdo do tamanho das particulas da amostra de A¢o 52120 puro

A Figura 43 mostra a concentracdo por volume das particulas do aco AISI 52100 com
adicdo de 3% NbC apds 20 horas de moagem. Pode-se notar que o volume de particulas
menores que 10 aumentou significativamente, mostrando a eficiéncia da adi¢éo de carbeto na

moagem de alta energia do aco AISI 52100.

1 LTS WL LR L L
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b 01 i 10 100 10003000

Distribuicdo de tamanho de particula pum
Figura 43: Distribuicdo do tamanho das particulas da amostra de Ago 52120 com 3% de NbC
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Para efeito de comparacdo, a Figura 44, mostra a sobreposi¢do dos valores obtidos
para a moagem do AISI 52100 puro e com a adi¢do de 3% de NbC, onde é percebido o
aumento do volume de particulas menores que 10um obtidos com a moagem do ago AlSI

52100 como adicdo de NbC.
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AISISZI00 Furo Distribuicio do tamanho de particala pm

—AISI52100 + T%NBC

Figura 44: Comparacao entre a distribuicdo do tamanho de particula do agco AISI 52100 puro e com adicdo de
3% de NbC.



67

5. CONCLUSAO

Ap0s a realizacdo deste trabalho podemos concluir:

Pode-se constatar a possibilidade de transformacdo do cavaco proveniente da
usinagem de uma barra do aco AISI 52100 em po, utilizando a moagem de alta

energia com a adi¢do de carbetos;

O aumento no tempo de moagem melhora a eficiéncia da moagem, obtendo particulas
de tamanhos nanométricos em tempos maiores de moagem. Dos tempos empregados
para a moagem de 5h, 10h, 15h e 20 horas, o tempo de 20 horas obteve o melhor

resultado na formacdo de particulas nanomeétricas.

Com o aumento do tempo de moagem e porcentagem de carbetos, houve a elevacao da
formacdo de aglomerados tanto para a moagem que utilizou do NbC e TiC. Os
melhores resultados foram obtidos utilizando o TiC, na obtencdo de particulas

nanomeétricas.

Quanto maior a porcentagem de carbetos de NbC ou TiC inserido no aco AISI 52100

adicionados, mais eficiente se torna o processo de diminuicéo de particulas.

Com o aumento do tempo de moagem do aco AISI 52100 os carbetos adicionados
apos 10 horas de moagem sdo envolvidos pelas particulas do aco aumentando assim a

eficiéncia na diminuicdo do tamanho de particula.
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6. TRABALHOS FUTUROS

» Estudar a temperatura e tempo de sinterizacdo dos pds-obtidos do aco AISI 52100 com
adicdo de NbC e TiC;

» Estudo das fases formadas apds sinterizacao;

» Auvaliar a densificacdo adquirida apds sinterizagdo reduzindo ao méximo a porosidade,
através de estudo da prensagem isostética;

» Avaliar a resisténcia mecanica por compressao, tracao e resisténcia ao desgaste.
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