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RESUMO

O aco AISI 52100 é um aco ferramenta utilizado na industria em diversas aplicagdes,
como na producdo de dispositivos de extrusdo e na fabricacdo de rolamentos. Apds
atingir o final da sua vida util, estes componentes mecanicos possuem duas possiveis
destinacdes: A refusdo ou o descarte em depdsitos, sendo ambos considerados processos
geradores de poluicdo ambiental. Optou-se pela rota de metalurgia do p6 como
alternativa para o reaproveitamento deste aco, produzindo um novo material com
resisténcia mecanica desejavel. As etapas realizadas incluem a usinagem do tarugo do
aco para a obtencdo de seus cavacos, moagem destes em um moinho planetario de alta
energia, prensagem uniaxial e sinterizagdo. Foram inseridas porcentagens de 1, 3e 5 %
de alumina durante o processo de moagem do aco AISI 52100, tanto para aumentar a
eficiéncia de moagem quanto a resisténcia mecanica apoés a sinterizacdo. As analises da
morfologia e granulometria dos p6s em diferentes tempos de moagem e composi¢oes
foram realizadas através dos ensaios de microscopia eletrénica de varredura e andlise de
tamanho de particulas. Para a avaliacdo da microestrutura e da resisténcia mecéanica das
amostras sinterizadas, foram realizados os ensaios de microscopia 6tica, microscopia
eletrbnica de varredura, dureza, resisténcia a compressdo e ao desgaste. Os resultados
obtidos indicam que, as adigdes de diferentes porcentagens de alumina aumentam a
eficiéncia de moagem, proporcionando um aumento no volume de particulas localizadas
em escala submicrométrica. Dentre todas as composicdes, aquela com 3% de adicdo
mostrou-se mais eficiente no processo de moagem de alta energia. Além disso, pode-se
ressaltar que, o aco AISI 52100 produzido com adi¢do de 3% de alumina pela rota de
metalurgia do pé apresentou menor porosidade residual se comparado com o0 aco moido
puro, maior dureza, modulo elastico e resisténcia ao desgaste.

Palavras-chave: Aco AlSI 52100, metalurgia do p6, alumina, moagem de alta energia.



ABSTRACT

The AISI 52100 is a tool steel used in industry for several applications, such as the
production of extruders and the fabrication of bearings. After reaching the end of its
useful life, these mechanical components have two possible destinations: The remelting
or disposal in deposits, both considered processes that generate environmental pollution.
The powder metallurgy was chosen as an alternative route to the reuse of this steel,
producing a new material with desirable mechanical strength. The steps performed
include the machining of the steel billet to the scraps obtainment, milling of the scraps
in a high energy ball milling, uniaxial pressing and sintering. Were inserted percentages
of 1, 3 and 5% of alumina during the milling process of the steel AISI 52100, with the
intention of increase the milling efficiency and the mechanical strength after sintering.
The analysis of the morphology and particle size of the powders at different milling
times and the compositions were made through scanning electron microscopy and
particle size analysis tests. To evaluate the microstructure and mechanical strength of
the sintered samples, were performed the optical microscopy, scanning electron
microscopy, hardness, compressive strength and wear resistance tests. The results
indicate that the additions of different percentages of alumina increase the milling
efficiency, resulting in an increase in the volume of particles located at the
submicrometer scale. Of all the compositions, that with 3% of alumina addition was
shown more efficient to the high energy ball milling process. Moreover, was noted that
the AISI 52100 steel produced with 3% of alumina addition through the powder
metallurgy route presented lower residual porosity compared to the steel milled pure,
greater hardness, elastic modulus and wear resistance.

Keywords: AISI 52100 steel, alumina, powder metallurgy, high energy ball milling.
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CAPITULO 1

INTRODUCAO

Os acgos ferramenta representam uma fatia significativa do mercado de acos
especiais, devido a suas excelentes propriedades mecénicas associadas ao relativo baixo
custo. Sdo utilizados normalmente na inddstria automobilistica e na fabricacdo de
ferramentas de corte, moldes e matrizes, por possuirem alta estabilidade dimensional e
resisténcia mecanica sob altas temperaturas. Isto é possivel devido a grande quantidade
de carbono e elementos de liga que possuem (TANSKI et al., 2014).

O aco AISI 52100 é um aco ferramenta com alto teor de carbono e cromo,
utilizado amplamente em componentes mecanicos, podendo-se citar como exemplo as
ferramentas para extrusdo e os rolamentos. E empregado normalmente em aplicacdes
que exigem alta resisténcia ao desgaste e a fadiga de contato (JIMENEZ-MELERO et
al., 2013; RAHBAR-KELISHAMI et al., 2014).

Uma das maneiras de reaproveitar estes componentes mecanicos que atingiram o
final da sua vida dtil, e ainda, aprimorar a sua resisténcia mecanica, € através da técnica
conhecida como metalurgia do pd. Esta rota permite a confecgdo de materiais com
geometrias complexas e com os mais variados tipos de composigdes, vindo a atender a
diversas aplicacdes de mercado. A metalurgia do p6 compreende as seguintes etapas:
Obtencdo dos pos por processo de moagem, prensagem e sinterizacdo do compacto
verde (MAHESH et al., 2012; NARASIMHAN, 1996).

Dentre todos os métodos que existem para a fabricagdo de p6s, a moagem de alta
energia destaca-se na producédo de pos metalicos. Devido ao alto impacto gerado pelas
bolas de moagem que estdo submetidas a altas velocidades de rotacdo e frequéncias de
impacto, é possivel a obtencdo de nanoparticulas apos longos tempos de moagem. Esta
técnica vem sendo utilizada ha muitos anos para a produgdo de ligas, porém, apenas
recentemente tem sido aplicada como um método cominuitivo para diversos materiais
(SURYANARAYANA, 2001).

Uma das maneiras de aumentar a eficiéncia de moagem de acos produzidos via

metalurgia do po € a introducdo de particulas cerdamicas durante o processo de moagem,
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como por exemplo, a alumina. Isto ocorre porque a particula ceramica da alumina é
bastante dura e causa uma regido de tensdo quando colide com a particula ductil do aco,
levando esta a romper. Além de aumentar a eficiéncia de moagem, a adicdo de
particulas ceramicas a matriz pode aumentar a dureza e a resisténcia ao desgaste apos a
sinterizagdo, uma vez dificultam a movimentacdo das discordancias se estiverem
localizadas em escala nanométrica ou atuam como inibidores de crescimento de gréo se

ndo estiverem em escala nanométrica (SCAMANS et al., 2010).

1.1  JUSTIFICATIVAS

A rota de metalurgia do p6 é considerada uma técnica benéfica do ponto de vista
ambiental, pois promove a reciclagem de agos que atingiram o final da sua vida util e
que seriam descartados em depo6sitos ou refundidos (tanto a refusdo quanto o descarte
geram impactos ambientais negativos). Destaca-se também o fato de que praticamente
todo o material precursor € utilizado sem que ocorram desperdicios, obtendo-se pecas
com resisténcia mecénica aprimorada e geometrias complexas se comparado aos
métodos convencionais de fabricacéo.

Desta forma, esta pesquisa se justifica, pois visa atenuar 0s problemas
ambientais decorrentes da fabricacdo e do descarte do aco AISI 52100, melhorando a

qualidade e a resisténcia mecénica de pecas fabricadas por este processo.

1.2 OBJETIVOS

Os objetivos desta pesquisa sdo 0s seguintes:
o Avaliar a eficiéncia de moagem do aco AISI 52100 por meio da adicdo de
diferentes porcentagens alumina;
o Producdo e caracterizagbes microestrutural e mecénica de amostras do ago AlSI
52100 produzidas via metalurgia do pé com e sem adi¢bes de alumina, utilizando

moagem de alta energia.
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CAPITULO 2

REVISAO BIBLIOGRAFICA

21 ACO

O aco € uma liga metalica formada por ferro e carbono, com teores de C que
variam entre 0,008% até 2,11%, sendo que, quando a porcentagem de carbono extrapola
2,11 %, o material deixa de ser aco e passa a ser classificado como ferro fundido. De
acordo com sua quantidade de carbono, podem ser denominados baixo, médio ou alto
carbono (PANNONI, 2002; SUSAKI, 2009):

o Acos baixo carbono: Sdo agos com teores de carbono abaixo de 0,3 %. Possuem
grande ductilidade, bons para o trabalho mecanico e soldagem (construcdo de pontes,
edificios, navios, caldeiras e pecas de grandes dimensfes em geral). Ndo sdo acos
temperaveis.

o Acos médio carbono: Os acos médio carbono possuem teores de carbono que
variam de 0,3 a 0,7 %. Suas aplicagdes incluem engrenagens, bielas, dentre outros.
Quando temperados e revenidos, atingem boa tenacidade e resisténcia mecanica.

o Acgos alto carbono: Os agos alto carbono possuem porcentagens de carbono
acima de 0,7 %. Destacam-se pela sua elevada dureza e resisténcia ap0s a témpera, e
sdo comumente utilizados em molas, engrenagens, componentes agricolas sujeitos ao
desgaste, pequenas ferramentas, dentre outros.

Comercialmente, existem agos-carbono comuns e ligados. A principal diferenca
entre estes é que nos acgos ligados ocorre a insercdo de elementos de liga durante o
processo de fabricacdo, sendo os principais elementos utilizados o Cr, Mn, Mo, Ni, Si e
V. Cada um dos elementos adicionados nestes acos confere uma propriedade diferente.
Os acos liga sdo denominados de acordo com o seu elemento quimico predominante,
como por exemplo, os acos-cromo e acos-niquel. Os acgos ligados podem ser
classificados como acos baixa liga, média liga ou alta liga, dependendo da porcentagem

de elementos de liga que possuem em sua composi¢do (COLPAERT, 1974):
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o Agos baixa liga: S8 os mais utilizados na industria. Possuem teores de

elementos de liga inferiores a 5%. Neste caso, 0s elementos de liga tém a funcdo de

aumentar a resisténcia ao revenido e a temperabilidade.

o Agos média liga: Estes acos possuem teores de carbono entre 5% e 10%. Séo

bastante utilizados para trabalhos a quente, ou quando se necessita de elevada

resisténcia mecéanica em temperaturas acima de 500°C.

o Agos alta liga: Nos agos alta liga, os teores de elementos de liga séo superiores a

10%. S&o amplamente usados em solicitacGes que exigem alta resisténcia a corroséo e

ao desgaste.

Os principais tipos de acos estdo apresentados na Tabela 1. Existem ainda agos

especiais, ndo listados nesta Tabela 1, como por exemplo, os acos ferramenta, rapidos,
valvula e inoxidaveis (CHIAVERINI, 2007).

Tabela 1 — Classificagdo dos agos

Denominacéo AlSI

Tipo de Aco

10XX
11XX
13XX
15XX
23XX
25XX
31XX
33XX
40XX
41XX
43XX
46XX
47XX
48XX
S0XX
951XX
61XX
86XX
87XX
92XX
93XX
97XX
98XX

Acos - Carbono

Acos de facil usinagem, com enxofre

Acos - Manganés (1,75 %)

Acos - Manganés (1,00 %)

Acos - Niquel (3,50 %)

Acos - Niquel (5,00 %)

Acos Niquel (1,25 %) - Cromo (0,65 %)

Acos Niquel (3,50 %) - Cromo (1,55 %)

Acos - Molibdénio (0,25%)

Acos Cromo (0,50 ou 0,95 %) - Molibdénio (0,12 ou 0,20 %)

Acos Niquel (1,80 %) - Cromo (0,50 ou 0,80 %) - Molibdénio (0,25) %
Acos Niquel (1,55 ou 1,80 %) - Molibdénio (0,20 ou 0,25 %)

Acos Niquel (1,80 %) - Cromo (0,50 ou 0,80 %) - Molibdénio (0,25 %)
Acos Niquel (3,50 %) - Molibdénio (0,25 %)

Acos Cromo (0,28 ou 0,40 %)

Acos Cromo (0,80 ou 0,90 ou 0,95 ou 1,00 ou 1,05 %)

Acos Cromo (0,80 ou 0,95 %) - Vanadio (0,10 ou 0,15 %)

Acos Niquel (0,55 %) - Cromo (0,50 ou 0,65 %) - Molibdénio (0,20 %)
Acos Niquel (0,55 %) - Cromo (0,50 %) - Molibdénio (0,25 %)

Acos Manganés (0,85 %) - Silicio (2,00 %)

Acos Niquel (3,25 %) - Cromo (1,20 %) - Molibdénio (0,12 %)

Acos Niquel (0,55 %) - Cromo (0,17 %) - Molibdénio (0,20 %)

Acos Niqguel (1,00 %) - Cromo (0,80 %) - Molibdénio (0,25 %)

Fonte: Chiaverini (2007)
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2.2 ACO AISI 52100

2.2.1 COMPOSICAO QUIMICA

Acos com alto teor de carbono e cromo vém sendo utilizado na industria européia
desde antes dos anos de 1900. Atualmente sdo amplamente usados no mundo para a
fabricacdo de rolamentos, roletes, esferas, pistas de rolamento, rolos de calandra, anéis
de rolamento e trilhas de rolamento. Apresentam propriedades que os diferenciam dos
acos-carbono comuns, como boa resisténcia a fadiga, elevada dureza e boa estabilidade
dimensional e microestrutural, principalmente quando submetidos a acdo de altas
temperaturas (BOUACHA et al., 2010).

De acordo com norma americana ASTM A295 (1994) o aco AISI 52100 ¢
considerado um aco de alto teor de carbono (hipereutetdide com um percentual de
carbono acima de 0,76 %) e baixa liga (maximo de 5,14 % de elementos de liga em sua

composicdo), como indicado na Tabela 2.

Tabela 2 — Composi¢do quimica do ago AISI 52100
C Cr Mn Si Cu Ni Mo P S

Minimo 093 135 025 015 O 0 0 0 0
Maximo 105 160 045 035 030 025 11 0,025 0,015

Fonte: ASTM A 295 (1994)

A adicdo de elementos de liga na etapa de refino possui grande importancia no
que se refere a conferir caracteristicas distintas a cada um dos Varios tipos de acos-liga
que existem no mercado, podendo-se citar como exemplo a melhoria na resisténcia
mecanica. Estes elementos podem ser classificados como alfagénicos (contraem o
campo austenitico e aumentam a estabilidade da ferrita) ou gamagénicos (expandem o
campo austenitico e diminuem as temperaturas criticas A; e Az no diagrama de fases
Ferro-Carbono) (COSTA & MEI, 1988).

Os elementos de liga que compdem o aco AISI 52100 (Tabela 3) séo
responsaveis por influenciar tanto positivamente quanto negativamente sua
microestrutura, e consequentemente, sua resisténcia mecanica. As altas porcentagens de

carbono, cromo e elementos de liga conferem importantes propriedades, podendo-se

23



citar a alta resisténcia a fadiga, resisténcia ao revenido, dureza e estabilidade

dimensional a altas temperaturas. O carbono ndo é considerado um elemento de liga,

pois € um dos constituintes basicos de todos os acos (ferro e carbono). Entretanto, é

responsavel por conferir importantes caracteristicas, como o aumento na dureza, quando
adicionado em proporcdes adequadas (DINIZ, 2005; COSTA & MEI, 1988).

Tabela 3 — Elementos de liga do aco AISI 52100 e propriedades conferidas

Elemento de Liga

Classificacao

Influéncia nas Propriedades

Cromo

Manganés

Silicio

Cobre

Niquel

Molibdénio

Foésforo

Enxofre

Alfagénico

Gamagénico

Alfagénico

Gamagénico

Gamagénico

Alfagénico

Alfagénico

Acelera o crescimento de grdo e é formador de
carbetos. Melhora a temperabilidade e a resisténcia
a oxidacdo e corrosdo, a altas temperaturas e ao
desgaste.

Auxilia na formagdo de uma microestrutura dura
através de témpera e estabiliza os carbetos.
Melhora a temperabilidade, a usinabilidade, a
resisténcia mecanica, a dureza e possui acao
desoxidante

Possui acdo desoxidante e auxilia na fluidez.
Aumenta a resisténcia mecanica, a dureza, a
temperabilidade, a resisténcia a tracdo e a oxidagdo
sob altas temperaturas.

Melhora a resisténcia a tracdo, o limite de
escoamento e a resisténcia a corrosdo. Em
contrapartida, diminui a elasticidade.

Promove o refinamento dos gréos e diminui a
velocidade de transformacao na estrutura. Melhora
a temperabilidade, a resisténcia ao impacto, a
tracdo e a ductilidade.

Influéncia na estabilizacdo dos carbetos. Melhora a
temperabilidade, a resisténcia a altas temperaturas,
ao desgaste e a tracéo.

Aumenta a resisténcia mecanica, a dureza e a
usinabilidade. Em contrapartida, diminui a
ductilidade e aumenta a fragilidade.

Auxilia na usinabilidade em proporcdes entre 0,01
% a 0,03 %. Porém, é considerado uma impureza e
deve ser limitado a uma faixa inferior a 0,05 %.
Em grandes quantidades, diminui a ductilidade, a
soldabilidade e a tenacidade.

Fonte: Adaptado de Costa e Mei (1988)

24



2.2.2 PROCESSO DE FABRICACAO DO ACO AISI 52100

Normalmente, componentes mecanicos fabricados em a¢o AISI 52100 atingem o
final da sua vida util pela associacdo entre efeitos de tensdes residuais, aplicadas e
micro-concentradas (imperfeicdes superficiais e/ou inclusdes ndo-metélicas). O
desgaste, definido como a perda progressiva de material devido ao movimento relativo
entre as superficies de contato, também é citado como uma das principais causas de
falhas em componentes mecanicos fabricados em aco AISI 52100 (BLAU, 1995;
SILVA, 2001).

No processo de fabricacdo, o agco AISI 52100 é normalmente fundido em forno
elétrico e passa pelas etapas de forjamento ou laminacdo a quente, onde €
posteriormente submetido a tratamentos térmicos (SILVA, 2001; VATAVUK et al.,
2000).

De acordo com Silva (2001) os tratamentos térmicos utilizados no aco AISI 52100
tem a finalidade de conferir propriedades especificas a este aco, como melhoria na
conformacdo, na resisténcia mecanica e no tamanho dos grdos. Os principais
tratamentos térmicos utilizados no ago AISI 52100 sdo esferoidiza¢do, normalizacéo,
témpera e revenimento. A norma brasileira NBR NM 136/2000 detalha os seguintes
tratamentos térmicos:

o Esferoidizagdo: Utilizado para melhorar a usinabilidade e a conformagéo
mecénica a frio. O que ocorre microestruturalmente neste processo € que os carbetos
assumem uma forma esférica ou de pequenos glébulos, localizando-se dispersos na
matriz ferritica. O procedimento consiste em aquecer o material abaixo da temperatura
de transformacdo (Ac;) mantendo-a constante, e entdo, promover o resfriamento. E
normalmente realizado em temperaturas em torno de 750 °C em um periodo de tempo
de 15 a 20 horas, onde a peca resfria dentro do forno.

o Normalizacdo: Tem a finalidade de homogeneizar a estrutura dos gréos.
Microestruturalmente ocorre um aquecimento do material até a zona de austenitizacao
completa, sendo em seguida resfriado ao ar para que aconteca um refinamento da
estrutura ferritica ou perlitica. Realizado normalmente em temperaturas de 870 a 890 °C
por em media 1 hora.

o Témpera: Usado para aumento da dureza e da resisténcia mecanica dos agos. O
material é submetido a ciclos térmicos de aquecimento até a zona de austenitizacéo,

formando austenita e outros carbonetos (no caso do aco AISI 52100 ocorre uma
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austenitizacdo parcial), sendo que ap6s o aquecimento, € resfriado rapidamente, para
que seja formada a martensita. Este resfriamento pode ser realizado em 6leo, 4gua ou ar.
A temperatura usada no procedimento de témpera é normalmente de 840 a 850 °C,
permanecendo por quanto tempo for necessério.

o Revenimento: Realizado com a finalidade de aliviar a dureza extrema obtida na
témpera e aumentar a ductilidade do material. O material € aquecido a uma temperatura
inferior a (Acy), ocorrendo uma ou varias manutencGes na temperatura sob um ou varios
possiveis resfriamentos até a temperatura ambiente. O material deve ser aquecido a uma

temperatura entre 120 a 200 °C, e depois resfriado ao ar.

2.2.3 PROPRIEDADES

O ago AISI 52100 é utilizado para a confec¢do de pecas e ferramentas que
estardo sujeitas a diversos tipos de esforgcos mecanicos, normalmente em uma
combinacdo de varias solicitacbes, como por exemplo, mecéanica e térmica (0
aquecimento ocorre devido ao atrito de contato que sofre). Assim, é de essencial
importancia o conhecimento de suas propriedades mecénica, térmica, elétrica e fisica,
para que ndo ocorram falhas por desgaste ou fadiga durante sua utilizacdo, ou ainda,
acidentes que levem a danos fisicos ou materiais. A Tabela 4 mostra as principais
propriedades do aco AlSI 52100 (MATWERB, 2014).

Tabela 4 — Propriedades fisica, elétrica, mecanica e térmica do aco AISI 52100

Propriedade Valor
Densidade 7,81 g/cm?
Resistividade Elétrica 0,0000219 ohm-cm
Dureza Knoop (Temperado) 875
Dureza Rockwell C (Temperado) 66
Dureza Vickers (Temperado) 848
Dureza Vickers (Recozido) 210
Dureza Vickers (Esferoidizado) 207
Méadulo de Elasticidade 210 GPa
Coeficiente de Poisson 0,3
Modulo de Cisalhamento 80 GPa
Coeficiente de Expansdo Linear 11,9 um/m-°C
Condutividade Térmica 46,6 W/m-K

Fonte: Adaptado de Matweb (2014)
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2.2.4 MICROESTRUTURA

No diagrama de fases ferro-carbono (Fe-C), que fornece importantes
informagdes com relagdo a temperatura de austenitizacdo e fusdo, o aco AISI 52100
situa-se na posicdo hipereutetdide, com uma porcentagem de C acima da faixa de 0,76%
(MARTINS, 2012).

Sua microestrutura apds o processo de laminacdo a quente é tipicamente
formada por lamelas de cementita + ferrita (perlita) e cementita livre (Figura 1). Apds o
tratamento térmico de esferoidizacdo, as lamelas de cementita assumem geometria
esférica, o que facilita a conformacdo mecénica. Na Figura 2 é possivel observar
pequenas esferas escuras (cementita esferoidizada) e outra fase de coloracdo clara
correspondendo a ferrita. Apos a témpera em 06leo ou sal, sua microestrutura transforma-
se em martensitica (Figura 3) com aproximadamente 3 a 4 % de cementita ndo
dissolvida e 6 % de austenita retida (MARCOMINI, 2012; BHADESHIA 2012).

Figura 1 — Microestrutura inicial do aco AlISI 52100 ap6s laminagdo a quente
Fonte: Bhadeshia (2012)

Figura 2 — Microestrutura do aco AISI 52100 apds tratamento térmico de esferoidizacdo
Fonte: Bhadeshia (2012)
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Figura 3 — Microestrutura do aco AISI 52100 apos tratamento térmico de témpera
Fonte: Jimenez-Melero et al. (2013)

2.3 IMPACTOS AMBIENTAIS DO ACO

A reciclagem tem sido um método cada vez mais difundido no mundo para a
obtencdo de novos materiais a partir de uma matéria prima degradada. Isto ocorre pois
0S recursos naturais estdo cada vez mais escassos e também pela necessidade de se
minimizar o descarte de materiais em locais onde ndo terdo uma destinacdo correta,
causando mais impacto negativo sobre o meio ambiente (ORISAKWE, 2012).

Uma das caracteristicas importantes do aco é a sua capacidade de ser reciclado
diversas vezes, inesgotavelmente. Em uma pesquisa mundial recente sobre reciclagem
de latas de aco, determinou-se um valor de 63% de reuso deste produto, sendo que em
alguns paises, este numero atinge a casa dos 85%. O limite teodrico de recirculacdo deste
é de 100%, porém na pratica, este valor ndo € obtido. No Brasil, todos os anos recicla-se
uma média de 5,9 milhdes de toneladas de sucata de aco provenientes do mercado
interno (ABM, 2008).

Apds a sua vida util, o aco pode ser reciclado de duas maneiras: Por refusdo ou
metalurgia do p6. A metalurgia do pd, por sua vez, € uma técnica inovadora para a
fabricagdo de pecas metalicas, pois ndo emite nenhum tipo de gas na atmosfera, se
comparado ao processo de fundicdo. Desta forma, utilizando esta rota, obtém-se ganhos
ambientais significativos no que diz respeito a emissdes de poluentes atmosféricos.
Quando ndo é reciclado, o aco é estocado em depdsitos, 0 que pode vir a contaminar o
meio ambiente com elementos de sua composi¢cdo, como o cromo no ago AlSI 52100,
que é considerado um metal pesado de efeito acumulativo (ORISAKWE, 2012).
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Contudo, a producgdo do aco é considerada um processo poluente. As emissdes na
atmosfera dos gases provenientes do processo de producdo ainda continuam sendo a
principal questdo ambiental abordada no processo siderdrgico. Como ainda ndo é
possivel evitar a geracdo de emissdes atmosféricas, estas devem ser mitigadas, a fim de
minimizar seus impactos ao ambiente (BOSON, 2008).

A fabricacdo do coque, que é o combustivel das aciarias, € a etapa mais poluente
de uma siderurgica devido a emissdo de gases nocivos, como por exemplo, 0 mondxido
de carbono (CO) e o dioxido de carbono (CO;). A taxa mundial de geracdo de CO,no
ano de 2010 representou uma faixa de 1510 a 2200 kg/tonelada de aco bruto fabricado
nas usinas integradas a coque e de 450 a 600 kg/tonelada de aco bruto fabricado nas
usinas semi-integradas (ABM, 2008).

2.4 METALURGIA DO PO

A Metalurgia do p6 (MP) é uma rota que permite a producdo de pecas por meio da
moagem de materiais na forma de cavaco ou po, prensagem e sinterizacdo. Difere do
processo de fundi¢cdo convencional no fato de ndo possuir fase liquida, ou possui-la
pouco presente. Destaca-se também a menor temperatura de processamento e menor
custo relativo se comparado ao processo de fundicdo (BRITO et al., 2007).

Esta técnica tem sido amplamente utilizada no mundo para confeccionar diversos
tipos de materiais associados, como ligas metélicas, compdsitos entre metais e
cerdmicos ou ainda, compositos entre metais e polimeros, combinando as caracteristicas
desejaveis de ambos os materiais em apenas um. Destaca-se também a possibilidade de
produzir ligas de dificil obtencdo por processos convencionais de fundi¢do, como os
metais duros (WC-Co). Estes materiais possuem alto ponto de fusdo (acima de 3000
°C), o0 que inviabiliza a construcdo de fornos que aquegcam materiais a temperaturas tao
elevadas. Chiaverini (1992) e Hassani et al. (2014) citam as principais vantagens do
uso desta técnica:

o Produgdo de metais que seriam muito dificeis ou impossiveis de serem
conformados pelos processos tradicionais de metalurgia;

o Obtencéo de caracteristicas estruturais especiais, como a porosidade controlada e
a resisténcia mecénica melhorada;

o Obtencdo de compositos feitos através da associacdo entre metais e ndo-metais;
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o Possibilidade de associar diferentes metais para a obtencdo de materiais em que
se mantém as caracteristicas proprias de cada um dos componentes metalicos;
o Rigoroso controle do produto acabado e eliminacdo de rebarbas;

o Desperdicio de material praticamente nulo.

As etapas seguidas na fabricacdo de produtos via metalurgia do p6 estdo

exemplificadas no fluxograma da Figura 4.

Sinterizagao
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Figura 4 — Etapas da fabricacdo de pecas via metalurgia do pé
Fonte: Adaptado de Chiaverini (2007)

2.41 OBTENCAO DOS POS

Na MP, a primeira etapa inicia-se com a obtencdo do p6 que sera posteriormente
prensado e sinterizado. Existem diversas técnicas para a producdo dos pés, podendo-se
citar atomizacdo, eletrélise, pulverizacdo e moagem. Cada um destes processos confere

a particula um tamanho e morfologia peculiar.
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No processo de moagem, as particulas dos pds diminuem através da acdo das
esferas de moagem dentro do moinho que se chocam em alta velocidade com as
particulas do material (Figura 5). O processo de cominuicdo ocorre através da acdo
simultanea entre atrito, compressdo, impacto e abrasdo. O grau de enchimento do
moinho é definido entre o volume aparente dos corpos moedores, o volume interno do
jarro e a massa de material, situando-se normalmente em uma faixa de 20 a 80 %.

A Figura 6 mostra os mais variados tipos de morfologia que podem apresentar as

particulas dos p6s dos materiais que serdo conformados via MP (CHIAVERINI, 1992).

Figura 5 — Mecanismo de moagem do pé pelos corpos moedores
Fonte: Bhattacharjee (2007)
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Figura 6 — Morfologia das particulas dos p6s
Fonte: Adaptado de Chiaverini (1992)

De acordo com Chiaverini (1992) cada uma das morfologias de particula

apresentadas na Figura 6 é provenientes de um processo de fabricacao diferente:
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o Acicular: Decomposicao quimica;

o Angular: Desintegracdo mecanica;

o Arredondado: Atomizagdo e decomposi¢do quimica;
o Dendritico: Eletrolise;

o Escamoso: Moagem ou pulverizacao;

o Esférico: Carbonila;

o lrregular 1: Atomizacéo e decomposicao quimica;

o lrregular 2: Moagem ou pulverizacéo;

o Poroso: Reducdo de 6xidos.

Com relacdo ao tamanho destas particulas, deve-se levar em consideracdo a
distribuicdo da curva granulométrica (tanto dos pontos de vista de compactagdo quanto
de sinterizacdo). Uma distribuicdo considerada adequada é aquela onde se tém
particulas de tamanhos grande, médio e pequeno. Assim, apés as etapas de compactacao
e sinterizacdo, obtém-se um material com o minimo de porosidade residual possivel, e
consequentemente resisténcia mecanica elevada.

Existem diversos tipos de corpos moedores, como bolas, barras, cilindros curtos
ou particulas maiores do préprio material (moagem autogena) (SANTQOS, 2013).

Dentro do moinho, os corpos moedores ganham movimento através da acédo
rotativa, planetéria, vibratdria ou por agitacdo. Esses processos tém sido utilizados tanto
em laboratdrio quanto na inddstria (SANTOS & COSTA, 2005).

Esses equipamentos diferem entre si por sua capacidade volumétrica, energia de
impacto entre corpos moedores, eficiéncia de moagem e a possibilidade do uso de
acessorios como sistemas de resfriamento, aquecimento e controle da atmosfera de
moagem. Os principais tipos de moinho sdo o convencional, attritor, spex e o0s
planetarios (TAKIMI, 2004).

24.1.1 MOAGEM CONVENCIONAL

Os moinhos convencionais, ou moinhos de baixa energia, foram os primeiros
moinhos que surgiram. Neste equipamento, 0 jarro gira com uma determinada
velocidade em torno do seu eixo de revolucdo. As esferas de moagem caem sob o
material, quando atingem uma certa altura, devido a acdo da gravidade (Figura 7). Este

mecanismo promove a cominui¢do do material, que é decorrente da acdo conjunta entre
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impacto e atrito das esferas com o material e as paredes do recipiente. A maior limitacao
deste tipo de moinho é que, velocidades muito altas implicam na centrifugacdo das
esferas, e a reducdo granulométrica fica comprometida (JANOT & GUERARD, 2005).

Figura 7 — Mecanismo de moagem no moinho convencional
Fonte: Adaptado de Suryanarayana (2001)

24.1.2 MOAGEM EM MOINHO ATTRITOR

Os moinhos attritor sdo 0s que possuem a maior capacidade entre todos os
moinhos que existem. O interior do seu jarro suporta uma massa de material que varia
entre 0,5 a 40 kg. De acordo com a Figura 8, seu funcionamento consiste em introduzir
0 material e as esferas de moagem no interior do jarro, com a atmosfera desejada, onde
bracos propulsores rotacionam estes componentes a uma velocidade desejada, que pode
alcancar até 250 rpm. Suas principais vantagens a serem citadas sdo a alta capacidade de
material a ser moido e a velocidade de moagem, sendo 10 vezes superior a do moinho
convencional (SURYANARAYANA, 2001).

Esferas de moagem

Material

Figura 8 — Mecanismo de moagem no moinho attritor
Fonte: Adaptado de Blair et al. (2014)
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24.1.3 MOAGEM EM MOINHO VIBRATORIO

Os moinhos vibratérios, mais conhecidos pela marca spex, Sdo pequenos e
possuem pouca capacidade. Seu suporte acopla apenas um jarro, que recebe as esferas
de moagem e uma quantidade de material em torno de 10 a 20 g. Seu funcionamento
consiste em uma trajetéria que se movimenta em trés direcdes perpendiculares (Como é
ilustrado pelas setas pretas na Figura 9), com velocidades que podem alcancar até 1200
rpm. De forma geral, sdo muito eficientes para a obtencdo de pds e ligas, porém seu uso
se restringe por comportarem pequenas quantidades de material (PEREIRA, 2012).

¢ 2 8 a_® Material

Esferas de moagem

Figura 9 — Mecanismo de moagem no moinho spex
Fonte: Adaptado de Blair et al. (2014)

2414 MOAGEM DE ALTA ENERGIA

Apesar dos métodos de moagem convencional, attritor e spex serem muito
eficientes na producdo de pos metélicos, os moinhos planetarios de alta energia (MPAE)
(Figura 10) tém se destacado. Além de comportarem uma quantidade mediana de massa
de material em seus jarros, possuem altas velocidades de rotacao, trabalhando de modo
diferenciado (atraves do sistema planetario). Desta forma, possibilitam a producéo de
pos com particulas localizadas em escala submicrométrica e nanométrica, o que &
considerado bastante importante para a reducdo da porosidade residual de amostras
sinterizadas (SURYANARAYANA, 2001).

Os MPAE (Figura 10) tém sido amplamente empregados na fabricacdo de ligas
metalicas, conhecidas como “Mechanical Alloying” na literatura. Este processo de

formacédo de ligas consiste em introduzir dois diferentes materiais metalicos no interior
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do moinho, onde ap6s um determinado tempo de processamento, uma liga € formada.
Recentemente, os moinhos planetarios de alta energia (MPAE) tém sido empregados
para uma destinagdo diferente, na fabricagdo de pos, conhecida como “Mechanical
Milling”. Materiais metalicos na forma de cavacos sdo inseridos no interior do jarro de
moagem, puros ou com adi¢des de outros materiais ceramicos (carbetos ou 6xidos),
onde sofrem reducgdes granulométricas através do choque com as esferas de moagem
(TORRES e SHAEFFER, 2008).

e

Figura 10 — Moinho planetario de alta energia da UNIFEI

Esta técnica tem se mostrado eficiente para a obtencdo de pds. No interior do
moinho, diferentes materiais sdo processados, obtendo-se um produto final homogéneo
e com granulometria extremamente reduzida, através de transferéncia de massa entre 0s
corpos moedores e 0 material. No momento da moagem, as particulas do material que
estd sendo processado sofrem deformagBes continuas até que atingem seu limite de
deformacéo plastica e rompem (LUCIANO, 2004).

Os MPAE diferem entre si na sua capacidade, eficiéncia de moagem e arranjos
adicionais para resfriamento e aquecimento. Os materiais sdo misturados na proporc¢ao
desejada com outros componentes (esferas e agentes de controle de processo) e
colocados dentro dos jarros, que sdo posteriormente afixados no interior do moinho. O
processamento é realizado por um determinado periodo de tempo e velocidade, até que

seja obtido o tamanho de particulas e morfologia desejada (TAKIMI, 2004).
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O mecanismo de MAE consiste em chogues mecénicos que acontecem entre as
particulas no material e as bolas ou esferas de moagem. Neste tipo de moinho, seu jarro
gira com uma velocidade angular ws, em torno do seu préprio eixo, enquanto o0 suporte
gira com uma velocidade oposta & ws como mostra a Figura 11. Devido a alta rotagéo,
sdo capazes de produzir p6s submicrométricos e/ou nanométricos (SANTOS &
COSTA, 2005).

?%
10 < o).
S

Figura 11 — Movimentacao dos jarros no moinho planetario de alta energia
Fonte: Santos (2013)

24141 VARIAVEIS DE PROCESSO

De acordo com Suryanarayana (2001) existem alguns parametros ou variaveis de
processo que devem ser analisados na etapa de MAE que sdo de grande importancia
para o entendimento da microestrutura final do material. Estes pardmetros ndo se
encontram isoladas, estando um dependente do outro. O ideal € que ocorra a otimizagéo
destas variaveis, para que o resultado desejado seja obtido com o menor tempo de
processo possivel. Podem-se citar:

- Tempo de moagem

- Velocidade de moagem;

- Temperatura de moagem;

- Atmosfera de moagem;

- Relag&o massa/esfera;

- Agentes de controle de processo;

- Meio de moagem;

- Tipo de moinho;
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- Tipo de jarro;
- Capacidade do jarro.
De forma geral, as varidveis citadas anteriormente nos itens de 1 a 6 sdo
consideradas as principais variaveis de processo, sendo que alteragdes nestas implicam

em mudancas significativas no resultado final do processo.

241411 TEMPO DE MOAGEM

O tempo de moagem é uma das variaveis mais importantes do processo de
MAE. Normalmente, tempos de moagem avangados promovem mudancas significativas
na microestrutura do material, como por exemplo, a amorfizacdo da rede cristalina. E
possivel mensurar o tempo ideal para que ocorram as maiores redugdes granulométricas
possiveis, com a possibilidade de obtengdo de particulas em escala nanométrica (abaixo
de 100 nm) ou submicrométrica (entre 100 e 1000 nm). Como todas as variaveis de
moagem sdo interdependentes, pode-se citar a associa¢do do tempo de moagem com a
relacdo massa/esfera, a velocidade de moagem e o tipo de moinho. Observa-se que
alteracGes nestas variaveis podem resultar em tempos de moagem maiores ou menores
para que se atinja o objetivo desejado. (SURYANARAYANA, 1995).

Vale a pena salientar que, prolongar o tempo de moagem do material além do
necessario, ird apenas contribuir para maiores possibilidades de formacdo de fases

indesejadas ou contaminagdo com agentes externos (TORRES, 2009).

241412 VELOCIDADE DE MOAGEM

Entende-se por velocidade de moagem o nimero de rotagBes por minuto (rpm)
que o material esta sendo submetido no interior dos jarros do moinho durante o
processo de MAE. A anélise da velocidade correta é de extrema importancia para que se
possa determinar a melhor condi¢do de moagem dentre todas as possiveis. Velocidades
muito altas implicam em maior energia aplicada sob o material. Porém, ndo é
aconselhavel arbitrar uma velocidade extremamente alta de rotacdo para causar a maior
reducdo nas particulas possivel. Isto decorre da existéncia de uma velocidade critica de
moagem, onde acima desta, 0 mecanismo de cominuicdo fica prejudicado. Os corpos

moedores sofrem centrifugacdo e ficam aderidos nas paredes internas do jarro,
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impossibilitando seu impacto com o material, e consequentemente, limitando a
capacidade de moagem (KUHRT et al. 1993; WATANABE, 1999).

Desta forma, aconselha-se aplicar uma velocidade de moagem que seja a mais
alta possivel, mas abaixo da critica, para que ndo ocorra centrifugacdo dos corpos
moedores e o material consiga sofrer as maiores reducdes possiveis em sua
granulometria. A determinacdo desta velocidade é realizada de forma prética, inserindo
material nos jarros de moagem e observando a velocidade na qual se inicia o processo
de centrifugacdo (KUHRT et al. 1993).

241413 TEMPERATURA DE MOAGEM

Um dos principais problemas decorrente de altas velocidades de moagem é o
aquecimento dos jarros e consequentemente do material. O superaquecimento néo
intencional do material (metal + metal e metal + cerdmico) devido a tempos de moagem
prolongados acarreta em soldagem/aglutinacdo das particulas, devido ao aumento da
ductilidade do metal sob temperaturas elevadas. Para evitar este problema, recomenda-
se realizar tempos de parada de alguns minutos por hora no procedimento de MAE, para
que ocorra o resfriamento do material (TAKIMI, 2004).

A temperatura de moagem pode ser intencionalmente alterada (tanto para
aquecimento com energia elétrica quanto para resfriamento com nitrogénio liquido)
apenas em alguns estudos que desejam determinar a ocorréncia ou ndo da formacéo de
fases amorfas ou de estruturas nanocristalinas com a variacdo de temperatura de
moagem (HONG et al., 1994).

241414 ATMOSFERA DE MOAGEM

A atmosfera de moagem correta é essencial para que o material ndo sofra
contaminagfes e nem oxidacdo de corrente do contato com o oxigénio aprisionado no
interior do jarro. A oxidacdo do p6 metélico € prejudicial ao processo de sinterizagéo,
pois a reacdo de oxidacdo é altamente exotérmica e acaba liberando a maior parte da
energia necessaria para que ocorra a difusdo atbmica (FORSMO et al., 2008).

Para evitar que isto ocorra, realiza-se uma limpeza/purga nos jarros de moagem
inserindo gas inerte no seu interior por em média 40 segundos, e em seguida, fechando

as valvulas e confinando o gas. Os gases mais utilizados s&o argénio ou hélio, visto na
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literatura que o nitrogénio pode reagir com pds metélicos formando nitretos e o
hidrogénio formando hidretos (SURYANARAYANA, 2001).

2.4.1.4.15 RELACAO MASSA/ESFERA

A relacdo massa/esfera € uma variavel muito importante no processo de MAE.
Sabe-se que, a massa correta de esferas de moagem em relacdo a massa de material
precursor é o que ird determinar a maior facilidade ou dificuldade de moagem.

Muitos autores indicam uma variacdo de 1:1 até 200:1, dependendo da
capacidade do moinho. O mais usual é arbitrar 1:10 (1 grama de material para 10
gramas de esferas) para moinhos com capacidade menor como o spex, sendo que, esta
pode variar de acordo com o material utilizado.

Recomenda-se que a relagdo massa/esfera seja a maior possivel, para diminuir o
tempo de processamento. Entretanto, deve-se respeitar a capacidade do jarro, para nao
prejudicar a eficiéncia de moagem. O correto € preencher um terco da capacidade do
jarro com material, um terco com esferas e deixar um terco deste livre
(SURYANARAYANA et al., 1992).

241416 AGENTESDE CONTROLE DE PROCESSO

Os agentes de controle de processo (ACP) sdo materiais utilizados no processo
de MAE, com a finalidade de evitar a soldagem a frio entre as particulas dos poés
metalicos. Esta soldagem decorre do aumento da ductilidade do metal com o aumento
de temperatura de moagem, ou ainda da alta taxa de deformacéo pléstica envolvida no
processo. Normalmente, os ACP sdo compostos organicos, podendo ser sélidos,
liquidos ou gasosos. S&o adsorvidos na superficie da particula metalica e atuam como
um lubrificante ou agente tenso-ativo, diminuindo a formacdo de aglomerados. A
Tabela 5 ilustra alguns dos principais agentes de controle de processo utilizados e sua
quantidade (FRAZIER & KOCZAK, 1987).
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Tabela 5 — Principais agentes de controle de processo de moagem
Agente de Controle de Processo (ACP) Quantidade (wt%o)

Acido Estearico 1

Etanol 4

Metanol 4
Grafite 0,5

Fonte: Adaptado de Suryanarayana (2001)

241417 MECANISMOS DE MOAGEM

Além das varidveis de processo, pode-se também atribuir grande importancia ao
mecanismo de moagem, pois este possibilita a avaliacdo do comportamento entre
particulas, determinando a facilidade ou dificuldade de realizar a MAE do material.
Existem 3 modelos de comportamento entre particulas, sendo estes: Sistema ductil-
ductil, dactil-fragil e fragil-fragil. Em cada um destes, a moagem acontece de maneira
diferente, sendo dificultada ou facilitada (MINATTI et al., 2012).

Um sistema do tipo ductil-ductil é normalmente composto de 2 ou mais
materiais metalicos. A moagem neste modelo ocorre devido a sucessivas soldagens a
frio e fraturas entre as particulas de ambos os metais. O mecanismo de soldagem a frio
pode ser explicado da seguinte maneira na MAE: As esferas de moagem incidem sob o
material na forma de impacto, gerando encruamento. O encruamento por sua vez deixa
o metal mais duro, pois aumenta o nimero de discordancia na sua microestrutura e
dificulta a deformacdo plastica. Este aumento na dureza devido ao encruamento faz com
que o material se torne cada vez mais fragil (mais deformado plasticamente), até que
atinge o seu limite de deformacéo plastica e rompe (BENJAMIN, 1976).

Um sistema do tipo ductil-fragil (composito metal-ceramica), as particulas
ducteis do metal nos estdgios iniciais de moagem sofrem encruamento pela a¢do dos
corpos moedores no interior do moinho. As particulas frdgeis do material ceramico
causam maior fragmentacdo das particulas metalicas, pois tendem a ficar presas nos
espacos interlamelares constituintes do metal. Nas lamelas onde esta particula ceramica
se instala, ocorre a formacgdo de tensbes aplicadas que juntamente com a acdo dos
corpos moedores leva o material ductil a ruptura (LEE & KOCH, 1988).

Diferentemente dos sistemas anteriores, que possuiam particulas ducteis e
proporcionavam diversas soldagens a frio e sucessivas rupturas, no sistema do tipo

fragil-fragil o processo de moagem decorre atraves do chogue mecéanico entre as
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particulas ceramicas. Tém-se observado na literatura que, quando ocorre a moagem de
dois componentes frageis, o material que € mais fragil tende a fragmentar mais e a ficar
incorporado no material que € menos fragil. A moagem acontece até que estas particulas
atinjam dimensdes tdo pequenas que, a partir deste ponto, comegcam a ter
comportamento semelhante ao das particulas dicteis. Este estagio é chamado de limite
de cominuicdo, e os componentes frageis ndo sofrem mais reducdes granulométricas
apos alcancado este patamar (SURYANARAYANA, 2001).

2.4.2 PRENSAGEM

A etapa de prensagem € um processo onde acontece a compactacdo do pé do
material, obtendo uma peca com boa densidade e pouca resisténcia a verde. Esta
resisténcia adquirida deve-se ao entrelacamento mecanico entre as partes irregulares na
morfologia das particulas dos pds apés a aplicagdo de uma pressdo compressiva. Alguns
fatores aumentam ainda mais a resisténcia a verde, podendo-se citar aumento da area e
rugosidade superficial das particulas, do tamanho das particulas, da oxidacdo, da
contaminacdo do pdé e das adicdes de lubrificantes. Existem varios métodos de

prensagem, sendo os mais utilizados o uniaxial e o isostatico (LIBERATI, 2001).

2.4.2.1 PRENSAGEM UNIAXIAL

A prensagem uniaxial (Figura 12) é a técnica de conformagdo mecéanica mais
utilizada para a compactacdo de pés de diversos tipos de materiais. Isto decorre do fato
deste processo possuir habilidade para conformar rapidamente as pecas e com 6timas
condigdes dimensionais (BRISTOT, 2008).

Figura 12 — Principio de funcionamento da prensagem uniaxial
Fonte: Amarés (2000)
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O processo consiste na aplicacdo de uma pressdo uniaxial sobre uma
determinada massa que esta contida no interior de uma matriz rigida, de dimensdes de
acordo com a pega que se deseja obter. A carga aplicada varia de acordo com o material
que esta sendo compactado, variando normalmente entre 1 a 10 tf. Pode-se citar como
principal defeito decorrente do processo de prensagem uniaxial a delaminacéo,
caracterizado por uma fissura transversal no corpo de prova. Apos a retirada deste corpo
de prova da matriz, a fissura é propagada e o material sofre ruptura. Em caso de
delaminacdo, recomenda-se a prensagem de uma nova amostra, pois, Sse a peca
delaminada for levada posteriormente ao tratamento térmico, ira difundir com uma
falha, caracterizando uma peca defeituosa (CAMARGO, 1993; CANTO et al., 2007).

2.4.2.2 PRENSAGEM ISOSTATICA

A prensagem isostatica caracteriza-se pela grande uniformidade dimensional,
pois confere maior homogeneidade a densidade da peca a verde. Atualmente é o método
de prensagem mais utilizado na industria, principalmente na fabricacdo de produtos de
formatos cilindrico e esférico. O p6 do material é inserido na cavidade da matriz, que é
posteriormente selada. A superficie externa da matriz sofre uma forgca compressiva que
é exercida por um fluido pressurizado, gradualmente pela acdo de uma prensa isostética
(Figura 13) (BRISTOT, 2008; CANTO et al., 2007).

O principio de compactacdo deste méetodo é a transmissdo de pressdo atraves da
lei de Pascal onde a pressdo aplicada em um fluido confinado é transmitida igualmente
por todo o fluido em todas as dire¢fes. Esta é considerada a maior vantagem deste
método, onde é possivel uma prensagem homogénea do pd sob todas as direcdes na
matriz elastomérica, o que permite a confeccdo de pecas de geometria complexa. Outra
vantagem a ser citada ¢ a maior homogeneidade da densidade se comparada com a
prensagem pelo método uniaxial, 0 que permite maior densificacdo da peca e
consequentemente, melhores resultados microestruturais e mecanicos apds o tratamento
térmico de sinterizacdo devido a menor presenca de defeitos no interior da peca
(CAMARGO, 1993).
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Figura 13 — Principio de funcionamento da prensagem isostatica
Fonte: Reed (1995)

2.4.2.3 PRENSAGEM ISOSTATICA A QUENTE (HIP)

A prensagem isostatica a quente, ou HIP (Hot Isostatic Pressing), € um método
de prensagem diferenciado dos métodos convencionais. Neste, a amostra é prensada
isostaticamente, e a0 mesmo tempo em que € prensada, é sinterizada. A principal
vantagem desta técnica € a melhor homogeneidade das pecas produzidas devido a
reducdo da porosidade, se comparada principalmente ao método de prensagem uniaxial.
Consequentemente, ocorre uma melhoria na densificacdo do material, o que resulta em
pecas com resisténcia mecanica superior aquelas produzidas pelo método convencional
de prensagem e sinterizacdo (PADOVANI, 2011).

2.43 SINTERIZACAO

A sinterizagcdo € uma etapa posterior a prensagem, é definida como sendo um
processo fisico ativado sob a acdo de temperaturas elevadas, porém abaixo do ponto de
fusdo do material utilizado como matriz. A peca adquire resisténcia mecénica através da
difusdo atbmica entre as particulas do material que estdo em contato. Pode ser realizada
em atmosfera ambiente, inerte ou a vacuo. Durante a sinterizacédo, a porosidade da peca
diminui, através da eliminacdo dos vazios entre as particulas, o que resulta em um corpo
rigido e parcialmente denso. As condi¢BGes de temperatura, rampa de aquecimento e
tempo devem ser controladas de acordo com as caracteristicas de cada material, para
que ndo ocorram defeitos como rupturas, trincas ou difusdo incompleta entre as
particulas (BRITO et al., 2007).
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Existem diversos tipos de fornos que promovem a sinterizacdo da amostra, cada
um variando a temperatura que podem atingir. Podem ser elétricos, a gas, por indugéo
ou resisténcia. Um aspecto primordial é que estes devem trabalhar em atmosfera inerte
ou a vacuo, para que ndo haja oxidacdo do material durante o processo (SOUSA, 2013).

O mecanismo de difusdo durante a etapa de inicial sinterizag&o acontece na forma
de empescogcamento entre as particulas que estdo em contato (Figura 14), o que faz com
gue aumente a densificacdo do compacto apds o término do processo. Quanto maior for
0 pescogo, maior foi a difusdo que ocorreu entre as particulas (SMITH & HASHEMI,
2013; KUPCHAK et al., 2005; TOFFOLLI, 2013).

Estagio
Inicial da
Sinterizagdo

Estagio
> Final da
Sinterizagao

Figura 14 — Empescocamento entre particulas durante a etapa de sinterizacao
Fonte: Adaptado de Askeland e Phulé (2006)

Nos estagios intermediario e final da sinterizacdo, 0 mecanismo que prevalece €
a difusdo atdbmica. No estagio intermediario, 0s poros encontram-se interconectados e
mais fechados do que na etapa inicial, e com geometria cilindrica. Conforme o tempo e
a temperatura decorrem, as particulas vao perdendo esta geometria e a densificacdo da
matriz vai aumentando em decorréncia da diminui¢do da porosidade. Na etapa final, a
estrutura de poros encontra-se fechada, e cada poro ainda existente é independente do
resto da matriz e possui geometria predominantemente esférica. Apds a densificagdo
total, deve-se cessar a aplicacdo de temperatura, para que ndo ocorra crescimento dos

gréos e consequentemente, reducédo da resisténcia mecanica da peca (TOFFOLLI, 2013).
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25 MATERIAIS QUE AUMENTAM A EFICIENCIA DE
MOAGEM E RESISTENCIA MECANICA DE PECAS
SINTERIZADAS

Materiais ceramicos como 6xidos e carbetos tém sido amplamente utilizados
como adicBes e/ou substituicdes em materiais metalicos, com o intuito tanto de
melhorar sua resisténcia mecéanica, quanto aumentar a eficiéncia de moagem via
metalurgia do p6 (TORRES, 2009).

O acréscimo na eficiéncia de moagem pode ser explicado da seguinte maneira:
A maioria dos agos possui particulas de caracteristica ductil, e os ceramicos sao
extremamente duros. Quando misturados e submetidos a processos de moagem, com 0
impacto dos corpos moedores as particulas do material cerdmico se colidem com as
particulas do material metalico. Esta colisdo causa uma regido de tensGes generalizadas
na particula ddctil, levando esta a ruptura, através da combinacdo ductil-fragil. Desta
forma, é possivel a confeccdo de pos de granulometria mais fina, se comparados a pos
moidos puros, podendo muitas vezes obter pds com granulometria em escala
nanométrica (CASTAGNET, 2008; TAKIMI, 2004).

Ja 0 aumento na resisténcia mecanica pode ser explicado através do movimento
das discordancias. As particulas dos 6xidos e carbetos sdo muito pequenas, e quando a
discordancia se depara com esta, necessita se dividir para que possa contorna-la,
necessitando de maior energia para ultrapassar este obstaculo. Consequentemente, a
dureza e resisténcia mecanica do material aumentam, por adquirirem maior dificuldade
de se deformar plasticamente (LEANDRO, 2013).

Pode-se citar como materiais cerdmicos mais comuns utilizados para aumentar
tanto a eficiéncia de moagem quanto a resisténcia mecanica os carbetos de titénio,
nidbio, tungsténio, silicio. Dentre os 6xidos mais utilizados encontram-se os 6xidos de
silicio e de aluminio (ou alumina) (TORRES &SCHAEFFER, 2008).

2.5.1 ENDURECIMENTO POR PRECIPITADOS

De acordo com Padilha (2000) os precipitados, ou particulas que sdo inseridas na
matriz de um determinado material, exercem grande influéncia na resisténcia mecanica,

pois, atuam como obstaculos na movimentacdo das discordancias. Estes precipitados
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podem ou nao ter relagdes de coeréncia com a matriz, e isto deve ser considerado.
Existem 2 tipos de precipitados:

o Coerente: Ocorrem em poucos sistemas, nos quais as relacfes de coeréncia
precipitado X matriz sdo cristalograficamente possiveis, pois existe continuidade entre
os planos cristalinos da matriz e do precipitado. No momento em que as discordancias
estdo se movimentando, elas conseguem cortar ou cisalhar o precipitado. Este
mecanismo é chamado de endurecimento por precipitacdo coerente, e € considerado o
tipo de precipitado mais eficiente no aumento de resisténcia mecanica de um material.

o Incoerente: E o tipo de precipitado mais comumente encontrado. A
continuidade entre os planos cristalinos da matriz e do precipitado é considerada nula.
Neste caso, as discordancias contornam o0s precipitados no momento da sua
movimentacdo. O endurecimento do material ocorre pelo mecanismo de Orowan,
comumente chamado de endurecimento por dispersdo de particulas incoerentes. As
principais técnicas utilizadas na obtencdo destes precipitados incoerentes em uma matriz

metalica sdo a solidificacdo, a precipitacdo no estado solido e a metalurgia do po.

2.5.2 ALUMINA

O oOxido de aluminio ou alumina (Al,O3) apresenta diversas propriedades
consideradas superiores a maioria dos materiais ceramicos tradicionais. E utilizada
normalmente em aplicagfes estruturais, uma vez que apresenta estabilidade em altas
temperaturas, alta resisténcia ao desgaste e alto modulo de elasticidade. E amplamente
usado na industria petrolifera e eletrénica. Apresenta diferentes fases cristalinas, porém
todas tendem a voltar para a fase alfa mais estavel, de estrutura hexagonal (DORE &
HUBNER, 1984; LACH et al., 2011).

De acordo com Certec (2014) e Inécio (2010) a alumina é utilizada em varios
campos de aplicagdo como na medicina, construcdo civil, industria aeroespacial e
metaldrgica. Isto ocorre devido as suas 6timas propriedades tais como:

o Otima resisténcia ao desgaste, a corrosio e a altas temperaturas;
o Alto ponto de fuséo, dureza, estabilidade e isolamento térmico;
o Quimicamente inerte.
Os valores das propriedades fisicas, mecéanicas e térmicas sdo apresentadas na
Tabela 6.
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Tabela 6 — Propriedades fisica, mecanica e térmica da alumina

Propriedade Valor
Densidade 3,96 g/cm3
Dureza Knoop 1700 - 2200
Dureza Vickers 1365
Microdureza Vickers 2085
Dureza Mohs 9
Modulo de Elasticidade 370 GPa
Coeficiente de Poisson 0,22
Médulo de Cisalhamento 150 GPa
Ponto de Fuséo 2054 °C
Condutividade Térmica 30 W/im-K

Fonte: Adaptado de MatWeb (2014)

Na inddstria metalrgica, a alumina é o Oxido mais utilizado em aplicacGes
estruturais avancadas, como reforco em matrizes metélicas de compdsitos metal-
ceramica. Esta associacdo é capaz de criar materiais com propriedades mecanicas
superiores aos seus respectivos puros, decorrente da combinacdo benéfica entre a
ductilidade do metal e a alta resisténcia mecénica da cerdmica. O resultado final & um
material com alta dureza, resisténcia a tracdo, resisténcia ao desgaste e mddulo de
elasticidade (VENCL et al., 2010).

Existem vaérias técnicas para a fabricacdo destes compdsitos, podendo-se citar
anodizacdo, fundicdo e metalurgia do po, sendo esta ultima a mais utilizada na obtengéo
deste tipo de material devido a étima uniformidade e homogeneidade entre as particulas
do compdsito, resisténcia mecanica superior, maior controle da microestrutura e menor
temperatura utilizada no processo. Esta menor temperatura de processamento resulta
ndo apenas em ganhos econdmicos, mas também impede a formagdo de fases
indesejadas entre a matriz e o reforco no material sinterizado. As etapas para a
confec¢do de compositos metal-cerdmica via metalurgia do pé incluem a mistura dos
materiais (metalicos e cerdmicos), a prensagem e a sinterizacdo (SAJJADI et al., 2011;
POURNADERI et al., 2012).
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26 TECNICAS DE CARACTERIZACAO MAIS UTILIZADAS
EM PRODUTOS PRODUZIDOS VIA METALURGIA DO PO

Os ensaios de caracterizacdo sdo de extrema importancia para a avaliacdo da
microestrutura e propriedades mecanicas tanto dos pos, quanto do material sinterizado
via metalurgia do pd. As principais técnicas utilizadas em materiais fabricados via MP
incluem analises microscopicas, quimicas e mecanicas, 0 que determina a qualidade

final da peca.

2.6.1 GRANULOMETRIA A LASER

A técnica mais utilizada para analise de tamanho de particula é a analise
granulométrica a laser. Este ensaio mede as distribuicdes de tamanho das particulas por
meio da variacdo angular da intensidade da luz, conforme um feixe de laser interage
com as particulas dispersas da amostra. As particulas com granulometria maior
dispersam a luz em pequenos angulos em relacdo ao feixe de laser, j& as menores em
angulos maiores. A intensidade da dispersdo angular é utilizada para calcular o tamanho
das particulas responsaveis por criar o padrdo de dispersdo, com base na teoria de
difusdo da luz de Mie. A granulometria das particulas € mostrada como o diametro de
uma esfera de volume equivalente (MALVERN, 2014).

2.6.2 ANALISE POR MICROSCOPIA OTICA

Na técnica de microscopia Otica, é possivel a determinacdo de varias
propriedades do material, como analise e quantificacdo de fases, morfologia,
porosidade, presenca de inclusbes e descarbonetacdo. Sua ampliagdo pode atingir até
2000 vezes, sendo que, para ampliagdes maiores, deve-se utilizar um microscopio
eletrénico. Seu funcionamento é baseado na utilizacdo de uma lente ocular e uma
objetiva, sendo que cada uma destas produz um determinado grau de aumento. O grau
de ampliacdo final em um microscopio composto é dado pelo produto entre a ampliacédo
da lente ocular pela lente objetiva (MARCHI et al., 2005).
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2.6.3 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA

O microscopio eletronico de varredura ou MEV é um dos aparelhos mais
utilizados para a analise das caracteristicas microestruturais de materiais solidos. Em
seu funcionamento, este emite um feixe de elétrons de pequeno didmetro que promove
uma varredura na superficie da amostra, por linhas sucessivas. Um sinal é enviado para
0 detector a uma tela catddica, sincronizada com o feixe incidente. A imagem que se
forma a partir do sinal captado na varredura pode apresentar diversas caracteristicas,
uma vez que a imagem é resultado da amplificacdo do sinal obtido pela interacdo do
feixe de elétrons com o material constituinte da amostra. Existem diferentes tipos de
sinais que podem ser emitidos pela amostra. Os modos mais utilizados para obtencao de
imagem sdo os modos elétron secundario (SE), onde é possivel avaliar caracteristicas de
topografia, o elétron retroespalhado (BSD) que mostra a diferenga em composicao
quimica pelo peso atbmico médio e 0 modo espectroscopia de energia dispersiva (EDS),
que consegue determinar os elementos quimicos constituintes da amostra (DEDAVID et
al., 2007).

2.6.4 MEDIDA DE DENSIDADE PELO METODO DE ARQUIMEDES

O ensaio de Arquimedes ¢ um método para a avaliacdo da medida da densidade
em materiais solidos. Consiste em determinar o valor da massa do fluido (m;) através do
uso de uma balanca. O corpo-de-prova (CP) submerso no fluido dentro do recipiente
exerce no liquido e na balanga uma forca igual ao empuxo que o liquido provocou sobre
o CP. Assim, a massa medida pela balanca m;, é maior que a massa real do fluido m;. O
peso aparente é a forca resultante do somatorio vetorial entre a forga peso do fluido e do
empuxo do liquido sobre o corpo de prova. A densidade do CP é determinada pela
Equacdo 1 (TOGINHO FILHO, 2010).

_ m
U= tmz—mn (1)
pl

Onde:

w: densidade do corpo de prova;
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1. densidade do fluido;
m: massa do corpo de prova;
m1: massa do fluido;

m,: massa do fluido com o corpo de prova imerso neste.

2.6.5 AVALIACAO DA DUREZA

O ensaio de dureza tem como finalidade avaliar a resisténcia a penetracdo do
material. O procedimento consiste em posicionar um corpo de prova no aparelho de
medicdo, aplicando uma carga através de um penetrador que possui caracteristicas
conhecidas. O resultado do ensaio é dado através da leitura da deformacdo que o
penetrador exerceu sobre a amostra. Existem varios métodos de medicdo de dureza,
podendo-se citar o Brinnel, o Rockwell e 0 Vickers (BERTOL, 2009).

2.6.6 AVALIACAO DA RESISTENCIA A COMPRESSAO

A norma utilizada para a realizacdo do ensaio de compressdo em pecas metalicas é
a norma americana ASTM E09-09. Esta norma especifica que é desejavel que o corpo
de prova possua altura correspondente ao triplo do valor do didametro, porém, ndo define
obrigatoriedade. O procedimento consiste em medir a amostra e inserir 0s dados de area
no equipamento. Em seguida, posicionar a amostra na maquina de ensaio procedendo
com a aplicacdo da carga compressiva, cessando-a assim que o material atingir a
ruptura. Com os dados obtidos, calculam-se os parametros desejados, como o limite de
ruptura e o modulo elastico (ASTM E09-09).

2.6.7 AVALIACAO DA RESISTENCIA AO DESGASTE

O desgaste € definido como sendo a perda progressiva de massa da superficie de
um material solido. Pode ser severo ou brando, dependendo das condic¢des de contato da
superficie, dureza do material, temperatura de contato e pressdo. A resisténcia ao
desgaste € obtida através do ensaio de Tribémetro. Este equipamento simula condicgdes
severas de desgaste em pecas através do principio de pino sobre disco, seguindo a
norma americana ASTM G99-95 (RADI et al., 2006).
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CAPITULO 3

MATERIAIS E METODOS

As etapas seguidas no capitulo de materiais e métodos estdo exemplificadas no

fluxograma da Figura 15, e serdo descritos nos tépicos posteriores.

RS e

| Prensagem Uniaxial

Figura 15 — Materiais e métodos: Fluxograma das etapas seguidas

3.1 MATERIAIS

Neste trabalho foi utilizado o a¢o AISI 52100 inicialmente na forma de um
tarugo com diametro de 50,8 mm e comprimento 200 mm proveniente de processo de
laminacdo a quente, fornecido pela empresa RCS Usinagem, da cidade de Itajuba-MG

A Alumina utilizada foi a calcinada do tipo A — 2G (Figura 16), proveniente da
empresa ALCOA localizada na cidade de Pogos de Caldas — MG. As propriedades
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técnicas da alumina encontram-se na Tabela 7. De acordo com ALCOA (2014) este
material é produzido industrialmente pela calcinacdo do hidroxido de aluminio obtido a
partir da purificagdo da bauxita no processo Bayer. Suas particulas constituem-se de
aglomerados de cristais de alfa alumina, com baixa area superficial. Este processo
confere a alumina calcinada A-2G elevada estabilidade quimica e térmica.

Figura 16 — Alumina calcinada A-2G

Tabela 7 — Propriedades da alumina de acordo com o fabricante

Propriedades Valores
Anélise Quimica (%)
Al,O3 99,1
SiO, 0,029
Fe,O3 0,027
Na,O 0,55
Umidade (300° C) 0,16
Perda ao fogo (300 - 1000 ° C) 0,08
Anélise Fisica
Densidade solta (g/cm?) 0,7
Densidade compactada (g/cm?g) 1,3
Area superficial (m2/g) 1,8
Propriedades Ceramicas
Densidade a verde (g/cm?d) 2,43
Densidade pds-queima (g/cms3) 3,93
Retracdo pos-queima (%) 8,97

Fonte: Alcoa
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3.2 METODOS

3.21 AVALIACAO DA COMPOSICAO QUIMICA DO ACO AISI 52100

Para a avaliagdo da composicdo quimica do aco AISI 52100, foi realizado o
ensaio de espectroscopia de emissao 6tica. O aparelho utilizado foi um espectrémetro da
marca Spectro modelo Spectro Maxx pertencente a empresa IMBEL, como indicado na

Figura 17.

Figura 17— Espectrometro de emisséo Otica da IMBEL
Fonte: Barbosa (2014)

3.2.2 USINAGEM

O processo de usinagem do ago AISI 52100 foi realizado em um torno mecanico
da UNIFEI com baixa rotacdo (45 RPM), para que ndo houvesse oxidacao dos cavacos.
Outro parametro importante utilizado na usinagem foi a auséncia de 6leo lubrificante,
para evitar a contaminacdo. O avanco da ferramenta de corte para a obtencdo do cavaco
foi de 1 mm. As Figuras 18 e 19 mostram, respectivamente, 0 processo de usinagem

sem a utilizacdo do lubrificante e os cavacos obtidos.

s ) 3

Figura 18 — Processo de usinagem do aco AlSI 52100
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Figura 19 — Cavacos do aco AlISI 52100
3.2.3 MOAGEM DE ALTA ENERGIA

O processo de moagem de alta energia foi realizado no aco AISI 52100 puro e
com adigdes de 1, 3 e 5 % de alumina. Foram processadas 30 gramas de cavaco em cada
jarro de moagem, pois esta € a massa maxima que cada jarro comporta de acordo com a

densidade deste aco. A Tabela 8 mostra as composi¢oes utilizadas.

Tabela 8 — Composi¢Oes usadas no processo de moagem de alta energia
Massa de aco
AISI 52100 (g)

Composigoes Massa de alumina (g) Massa total ()

Puro 30 0 30
1% de Al,O3 29,7 0,3 30
3% de Al,O3 29,1 0,9 30
5% de Al,O3 28,5 15 30

A moagem do cavaco do aco AISI 52100 foi em um moinho planetario de alta
energia da marca Noah-Nuoya modelo NQM 0,2 L da UNIFEI, como indicado na
Figura 20.

Figura 20 — Moinho planetério de alta energia
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Os parametros utilizados no processo de moagem estédo descritos na Tabela 9.

Tabela 9 — Pardmetros usados na moagem do cavaco do aco AISI 52100

Parametro de moagem Valor adotado
Velocidade de moagem 400 rpm
Relacdo massa/esfera 1:15
Tempos de moagem 5, 10, 15, 20, 25 e 30 horas
Tempo de parada Paradas de 15 minutos/hora

Ap0s a etapa de moagem, os pds foram inseridos em um becker com alcool
etilico e submetidos ao processo de desaglomeracdo por ultrassom por 10 minutos.
Apbs este tempo, os pds foram transferidos para placas de petri e colocados em uma
estufa por 30 minutos até que secassem completamente. O objetivo deste procedimento
foi desaglomerar as particulas que estavam unidas apds o processo de moagem.

3.24 PRENSAGEM UNIAXIAL

Na a etapa de prensagem, foi utilizada uma prensa uniaxial da marca Schulz da
UNIFEI (Figura 21).

Figura 21 — Prensa uniaxial

Apds analise granulométrica dos pos, foi determinado que dentre todas as
composicdes estudadas, aquela com 3% de adi¢do de alumina e 30 horas de moagem

apresentou maior fragdo volumétrica de particulas em escala submicrométrica, o que
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confere maior densificacdo e resisténcia mecanica apos sinterizagdo. A partir deste
resultado, foi possivel prosseguir para o procedimento de prensagem,

Foram prensadas uniaxialmente 8 amostras de aco com 3% de alumina e 8
amostras de aco puro (para comparagao entre os valores de propriedades mecanicas). As
pastilhas foram fabricadas em formato cilindrico, com massa de 5 gramas, 12 mm de
diametro e 9 mm aproximadamente de comprimento. No procedimento de prensagem,
foi utilizado &cido estearico na matriz e nos puncdes para lubrifica-los e evitar que as
amostras aderissem durante a prensagem.

Durante a prensagem, utilizou-se 3% em peso de estearato de zinco (0,15 g). O
estearato de zinco foi utilizado por ser um ACP que auxilia na prensagem evitando a
delaminacdo. Durante a execugdo do ensaio, foi aplicada uma carga correspondente a 2
tf, que foi mantida por 30 segundos. Este processo foi realizado 3 vezes a fim de
compactar o pé de forma mais eficiente, através da reducdo da porosidade pela
acomodacdo das particulas do material. Em seguida, as amostras foram retiradas da

matriz, onde foram realizadas medidas da densidade a verde.

3.25 MEDIDAS DE DENSIDADE A VERDE

A densidade a verde foi determinada pela relacdo entre a massa dos corpos de
prova e 0 seu volume (Equacdo 2). A massa das amostras foram medidas em uma
balanga Shimadzu modelo AUY220 com precisdo de 4 casas decimais, pertencente a

UNIFEI. As medidas dimensionais foram realizadas por intermédio de um paquimetro.

p=5 @

Onde:
m = Massa da amostra (g)
V = Volume (cm?3)

p = Densidade absoluta da amostra (g/cm?3)
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3.26 SINTERIZACAO

A etapa de sinterizagdo foi realizada sob atmosfera inerte (argonio) em um forno
da marca Fortelab da UNIFEI (Figura 22).

Figura 22 — Forno de sinterizagdo

As amostras foram inseridas na cadmara do forno sobre uma placa de alumina. A
taxa de aquecimento foi de 5° C/min até atingir 400 °C, mantendo esta taxa por 30
minutos, com a finalidade de eliminar todo o estearato de zinco da amostra. O
aquecimento foi realizado lentamente para evitar que o estearato volatilizasse muito
rapidamente do interior da amostra, 0 que resultaria em sua ruptura. Decorridos 30
minutos nesta temperatura, a taxa de aquecimento foi alterada para 20 °C/min até que
atingisse 1200 °C, onde permaneceu por mais 30 minutos, para que ocorresse a difusdo
entre as particulas em contato. Apds o término do tratamento térmico, as amostras

foram resfriadas dentro do forno.

3.2.7 CARACTERIZACAO DOS POS PRECURSORES E DAS AMOSTRAS
SINTERIZADAS

3.2.7.1 ANALISE DE TAMANHO DE PARTICULAS

Para a determinacdo da distribuicdo granulométrica dos p6s produzidos, foi

realizado o ensaio de analise de tamanho de particulas no equipamento Malvern modelo
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Mastersizer 2000 da UNIFEI (Figura 23). As medidas foram realizadas com as

amostras diluidas em agua destilada.

Figura 23 — Analisador de tamanho de particulas

3.2.7.2 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA

Para 0 ensaio de microscopia eletronica de varredura foi utilizado um microscépio
da marca Carl Zeiss modelo EVO MAL15 da UNIFEI (Figura 24).

Figura 24 — Microscopio eletrdnico de varredura

A andlise de microscopia eletronica de varredura do aco AISI 52100 foi
realizada em diferentes modos no MEV. No modo elétron secundario (SE), foi possivel
analisar a morfologia e o tamanho das particulas dos pos obtidos em diferentes tempos
de moagem e composi¢des. Nas amostras sinterizadas, foi realizada uma analise da

porosidade das amostras. No modo espectroscopia de energia dispersiva (EDS), foi
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possivel confirmar os elementos quimicos constituintes do aco AISI 52100 puro e
localizar a alumina (Al,O3) na superficie dos pds e na matriz do aco ap0s a sinterizagao,
juntamente com modo elétron retroespalhado (BSD), que identificou a alumina na

matriz através de seu peso atémico.

3.2.7.3 MEDIDAS DE DENSIDADE DAS AMOSTRAS SINTERIZADAS

A densidade das amostras sinterizadas foi determinada pelo método de
Arquimedes utilizando uma balanca Shimadzu modelo AUY220 da UNIFEI
(Figura 25).

Figura 25 — Balanca com kit de densidade

Para a determinacdo da densidade, a amostra foi pesada na bandeja interna da
balanca, sendo em seguida mergulhada em agua destilada no interior do cesto de
pesagem. No momento em que a amostra ndo absorveu mais agua, foi possivel obter o

resultado de densidade ap06s a sinterizacao.

3.2.7.4 MICROSCOPIA OTICA

A avaliacdo da microestrutura do aco no estado como recebido e das amostras
sinterizadas foram realizadas via microscopia Optica em um microscépio Optico
metaldrgico da marca Olympus modelo BX41M pertencente a UNIFEI (Figura 26).

59



Para a avaliacdo da porosidade nas amostras sinterizadas, foram realizadas analises em
10 campos distintos, utilizando o software computacional Stream Basics. Para a
revelacdo da microestrutura, foi utilizado atagque quimico com o reagente nital 4% e um

tempo de ataque de 2 segundos.

-
Figura 26 — Microscopio optico metaldrgico

3.2.7.5 MEDIDAS DE DUREZA

As medidas de dureza foram realizadas no laboratorio de caracterizacdo de
materiais da empresa Mahle Metal Leve, localizada na cidade de Itajubd — MG. Com
este procedimento, foi possivel determinar a dureza das amostras de aco AISI 52100
puro e com alumina, e também foi verificada a dureza do agco como recebido. O
equipamento utilizado foi um durémetro da marca Emco modelo M4R 075 (Figura 27).
Para a realizacdo do ensaio nas amostras sinterizadas, foi utilizada uma carga de 15,6 kg
e um identador esférico de aco com diametro de 2,5 mm. Na amostra fundida, foi

utilizada uma carga de 150 kg e um identador esférico de ago com didmetro de 1/16”.

60



Figura 27 — Durémetro

Foram efetuadas 3 medidas de dureza em campos diferentes de cada amostra (do
aco como recebido, puro e com 3% de alumina) para que fosse possivel determinar a
media dos resultados. A dureza das amostras sinterizadas foi determinada na escala
Brinell (HB) e do aco fundido na escala Rockwell B (HRB), sendo ambos convertidos
para a escala Vickers (HV). Foram utilizadas diferentes escalas, devido a limitacdo de
carga que cada uma apresentava. A escala Vickers foi utilizada para padronizagdo dos

valores.

3.2.7.6 MODULO DE ELASTICIDADE

O ensaio para a determinacdo do mddulo de elasticidade foi realizado em uma

maquina universal de ensaio da marca EMIC modelo DL da UNIFEI (Figura 28).

Figura 28 — Maquina universal de ensaio EMIC
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As curvas o x € das amostras de aco AISI 52100 sinterizado com e sem adigéo
de 3% de alumina foram tracadas atraves dos valores de tensdo e deformacéo obtidos no
ensaio de resisténcia a compressdo. O modulo de elasticidade de cada amostra foi
determinado com auxilio da Equacdo 3. Foram ensaiadas 4 amostras de aco AlSI 52100
puro e 4 amostras de aco AISI 52100 com alumina, determinando uma média entre 0s
resultados. O ensaio procedeu de acordo com a norma americana ASTM EQ09 — 09
(Método de teste padrdo para ensaio de compressdo de materiais metalicos a

temperatura ambiente).

o
E=— 3
- ®3)
Onde:
E = Mddulo de elasticidade (GPa);
o = Tensdo (MPa);
¢ = Deformagao (mm/mm).
3.2.7.7 RESISTENCIA AO DESGASTE

O ensaio de resisténcia ao desgaste foi realizado no laboratdrio de Tribologia da
Universidade Federal do Pampa (UNIPAMPA) campus Alegrete — RS. O equipamento
utilizado foi um tribdmetro da marca Phoenix Tribology modelo SA 800 (Figura 29). O
principal objetivo deste ensaio foi determinar se a insercdo de alumina na matriz do ago

resultou em aumento na resisténcia ao desgaste.

Figura 29 — Equipamento de resisténcia ao desgaste
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O procedimento consistiu em pesar cada uma das amostras em uma balanca
analitica de precisdo de 4 casas decimais da marca Shimadzu modelo AUY 220 da
UNIPAMPA. Em seguida, as amostras foram colocadas no equipamento para a
realizacdo do ensaio. Os parametros para a realizagdo dos testes foram: Carga de 2 kg,
rotagdo de 50 rpm com velocidade de 9 m/s e um total de 100 ciclos. O disco de
desgaste com uma lixa acoplada (de grana 100) girava em torno da amostra, realizando

0 desgaste através da perda de massa (Figura 30).

Porta-amostra

Disco de desgaste

Figura 30 — Mecanismo de desgaste das amostras

Cessados os 100 ciclos, a amostra foi retirada do equipamento e pesada
novamente. A determinacdo da porcentagem de perda de massa, ou resisténcia ao

desgaste, definida através da Equacéo 4.

__mo—m

—— . 100 (4)

Onde:
P = Porcentagem de perda de massa (%)

mo = Massa inicial (g)
m = Massa final (g)
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CAPITULO 4

RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 ANALISE QUIMICA DO ACO AISI 52100

A analise quimica do ago AISI 52100 laminado a quente foi realizada em uma

amostra de diametro de 2 polegadas e espessura de 1 mm (Figura 31).

Locais das analises quimicas

Figura 31 — Amostra utilizada na analise quimica do ago AlISI 52100

Os resultados da andlise quimica estdo indicados na Tabela 10. Foi observado
que, os resultados obtidos estdo de acordo com aqueles especificados na norma
americana ASTM A295 (1994) que determina a porcentagem dos elementos quimicos

que constituem o aco AlSI 52100.

Tabela 10 — Composicao quimica do aco AlISI 52100

Elemento C Cr Mn Si Cu Ni Mo p S

Concentracdo (%) 101 144 0299 0,21 0,023 0,027 0,002 0,0051 0,0039
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4.2

CARACTERIZACAO DOS POS

4.2.1 ANALISE DO TAMANHO DAS PARTICULAS

Apls a etapa de moagem de alta energia, os pos do aco AISI 52100 foram

submetidas ao ensaio de analise de tamanho de particulas com a finalidade de

determinar sua distribuicdo granulométrica. Com base na Tabela 11, verifica-se que a

composi¢cdo com 3% de alumina apresentou o maior volume de particulas com menor

granulometria, para quase todos os tempos de moagem. A Figura 32 ilustra de forma

simplificada os valores médios das particulas de maior fracdo volumétrica, encontrados

para cada uma das composi¢es em fungdo do tempo de moagem.

Tabela 11 — Tamanho de particulas x volume de particula

Tamanho de particula x Volume de particula

Tempo de
moagem

Puro

1% de Alumina

3% de Alumina

5% de Alumina

5 horas

749,3 pm - 73,3 %
228 um - 22,9 %
84,02 pm - 3,8 %

52,57 pm - 74,4 %
10,99 um - 25,6 %

69,87 pm - 45 %
35,79 um - 22,1 %
11,54 um - 32,9 %

57,54 pm - 75,3 %
27,78 um - 22,9 %
11,55 um-1,8 %

10 horas

696,7 um - 2,7 %
56,37 um - 94,7 %
12,66 pum - 2,6 %

38,3 pm - 69,7 %
11,15 um - 28,9 %
1,757 um - 1,4 %

63,21 um - 23,5 %
34,99 um - 17,7 %
10,53 pm - 58,8 %

42,99 pm - 78,2 %
13,63 um - 21,8 %

15 horas

46,51 pm - 87,2 %
11,15 um - 12,8 %

41,9 pm - 48,9 %
10,87 um - 47,9 %
2,88 um - 3,2 %

47,1 um - 28,9 %
9,57 pm - 71,1 %

41,21 pm - 57,1 %
12,79 ym - 42,9 %

20 horas

39,38 pm - 58,2 %
10,84 um - 40,5 %
3,58 um - 1,3 %

56,1 pm - 22,4 %
11,4 pm - 56,9 %
4,22 pm - 20,7 %

66,84 um - 33,1 %
10 pm - 40,2 %
3,77 um - 26,7 %

39,85 um - 44,7 %
11,08 pm - 49,9 %
6,02 um - 5,4 %

25 horas

47,38 um - 42,3 %
10,59 pm - 52,6 %
327um-5,1%

105,3 pm - 40,7 %
10,86 um - 39,1 %
3,97 um - 20,2 %

59,02 um - 23,2 %
9,56 pm - 38,8 %
3,21 um - 38,2 %

42,79 um - 26,3 %
11,08 pm - 54,8 %
3,88 um - 18,9 %

30 horas

39,86 um - 10,4 %
10,26 pm - 69,7 %
3,02 um - 19,9 %

83,42 um - 10,4 %
10,04 pm - 41,5 %
3,58 um - 27,7 %

46,18 um - 14,1 %
10,04 pm - 41,5 %
3,18 um - 44,4 %

39,9 um - 17,5 %
10,23 pm - 57,6 %
3,57 um - 24,6 %
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“ PURO % 1% ALUMINA « 3% ALUMINA = 5% ALUMINA

L1053 | | 851 | |
5 10 15 20 28 30

Tempo de Moagem (h)

Tamanho de Particula (um)

Figura 32 — Gréfico dos valores médios das particulas de maior fragdo volumétrica para

cada uma das composicOes e tempos de moagem

Os resultados comprovam que a adi¢do de alumina aumenta a eficiéncia de
moagem do ago AISI 52100, pois no ago moido puro, s6 foi possivel a obtencdo de
particulas com granulometria < 10 um com 25 horas de moagem, enquanto nos agos

moidos com Al,QO3, este valor foi alcancado a partir de 10 horas de moagem.
4.2.2 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA

As andlises de microscopia eletronica de varredura dos pos do ago AlSI 52100
puro e com 1, 3 e 5% de alumina no modo elétron secundéario (SE) foi utilizado para a
avaliacdo da morfologia e tamanho médio das particulas nos tempos de 5, 10, 15, 20, 25
e 30 horas de moagem. Observou-se que o0s resultados obtidos estdo de acordo com

aqueles obtidos com os ensaios de tamanho de particulas.
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4221 ACO AISI 52100 PURO

As andlises de microscopia eletronica de varredura mostraram que, com 5 horas
de moagem, foi possivel observar que as particulas adquiriram morfologia acicular e
tamanho variando de 50 a 200 um (Figura 33a). Aumentando o tempo de moagem para
10 horas, observa-se que as particulas sofreram modificacdo na sua morfologia, de
acicular para irregular, com um tamanho médio variando em uma faixa de 40 a 150 pum
(Figura 33b). Com 15, 20, 25 e 30 horas de moagem, a morfologia das particulas
manteve-se irregular, porém, sua granulometria reduziu gradativamente. Com 15 horas
de moagem, o tamanho das particulas variou entre 10 e 70 um (Figura 33c), com 20
horas variou de 5 a 20 um (Figura 33d), com 25 horas variou de 3 a 8 um (Figura 33e) e
com 30 horas de moagem, o tamanho das particulas estavam localizadas em uma faixa
entre 1 e 6 um (Figura 33f). Foi possivel observar que, a partir de 20 horas de moagem,

ocorreu a formacdo de aglomerados, devido a maior fracdo volumétrica de particulas

submicrométricas.
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Figura 33 — Fotomicrografias do aco AlISI 52100 puro apoés (a) 5 horas de moagem (b)
10 horas de moagem (c) 15 horas de moagem (d) 20 horas de moagem (e) 25 horas de

moagem (f) 30 horas de moagem

4222 ACO AISI 52100 COM 1% DE ALUMINA

Os resultados mostraram que com 5 horas de moagem, as particulas do aco
moido com 1% de alumina apresentavam morfologia de flocos (Figura 34a),
diferentemente do aco moido puro, que apresentava morfologia acicular. O tamanho das
particulas com este tempo de moagem ficou localizada na faixa de 90 a 400 pm.
Aumentando o tempo de moagem para 10 horas, as particulas modificaram sua
morfologia de flocos para irregular (Figura 34b), apresentando um tamanho médio entre
10 e 70 um. Com tempos de moagem de 15, 20, 25 e 30 horas, a morfologia das
particulas manteve-se irregular, porém, com uma granulometria gradativamente
reduzida. Com 15 horas, as particulas apresentavam tamanho variando entre 5 e 70 um
(Figura 34c), com 20 horas entre 1,6 e 25 um (Figura 34d), com 25 horas entre 1,3 e 32
pum (Figura 34e), e por fim, com 30 horas, entre 0,8 e 13 um (Figura 34f).

Desta forma, observou-se que a adi¢cdo de 1% de alumina melhorou a eficiéncia
de moagem do aco AISI 52100, pois quando se compara com 0S mesmos tempos de
moagem do aco moido puro, foi possivel verificar que o aco com 1% de alumina
apresentou maiores redugdes granulomeétricas. Salienta-se também que, no ago moido
por 30 horas com 1% de alumina, observam-se particulas com tamanho abaixo de 1 pum,
0 que ndo obteve-se no aco puro. Para todos os tempos de moagem, o tamanho das
particulas do aco puro estdo maiores do que o aco com 1% de alumina, 0 que constata

sua eficiéncia no processo de MAE. Foi possivel verificar também que com 15 horas de
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moagem, iniciou-se a formacdo de aglomerados devido a significativa reducdo do

tamanho das particulas.

Figura 34 — Fotomicrografias do ago AlISI 52100 com 1% de alumina apos (a) 5 horas
de moagem (b) 10 horas de moagem (c) 15 horas de moagem (d) 20 horas de moagem
(e) 25 horas de moagem (f) 30 horas de moagem
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4.2.2.3 ACO AISI 52100 COM 3% DE ALUMINA

Aumentando-se a porcentagem de alumina de 1% para 3%, observou-se que com
5 horas de moagem as particulas continuavam apresentando morfologia de flocos, e 0
tamanho das particulas apresentou valores na faixa de 10 a 175 pm (Figura 35a). Com
10 horas de moagem, a morfologia foi alterada para irregular, e o tamanho das
particulas apresentou tamanho entre 1,5 e 18 um (Figura 35b). Nos tempos de moagem
de 15, 20, 25 e 30 horas, a morfologia das particulas era predominantemente irregular,
com tamanhos variando entre 1,3 e 47 um para 15 horas (Figura 35c), 0,9 e 10 um para
20 horas (Figura 35d), 0,6 e 13 um para 25 horas (Figura 35e), e de 0,5e 11 um para 30
horas de moagem (Figura 35f).

Avaliando-se o tamanho das particulas, foi possivel observar o aumento da
eficiéncia de moagem com o aumento da porcentagem de alumina de 1% para 3%, visto
que para todos os tempos de moagem, as particulas encontravam-se com granulometria
menor do que aquelas encontradas no agco com adi¢do de 1% de alumina. Observou-se
também que a formacdo de aglomerados iniciou-se a partir de 10 horas de moagem,
diferentemente do aco moido com 1% de alumina, que iniciou a formacdo de

aglomerados apenas com 15 horas, devido a diminui¢do do tamanho das particulas em

menores tempos de moagem.
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Figura 35 — Fotomicrografias do aco AlISI 52100 com 3% de alumina apdés (a) 5 horas
de moagem (b) 10 horas de moagem (c) 15 horas de moagem (d) 20 horas de moagem

(e) 25 horas de moagem (f) 30 horas de moagem

4224 ACO AISI 52100 COM 5% DE ALUMINA

Os resultados mostraram que com 5 horas de moagem, as particulas do pé
apresentavam morfologia de flocos, e tamanho de particulas entre 16 e 220 um (Figura
36a). Com 10 horas de moagem, as particulas apresentavam morfologia irregular, com
granulometria variando de 5 a 60 um (Figura 36b). Nos tempos de moagem de 15, 20,
25 e 30 horas, a morfologia das particulas manteve-se irregular, porém seu tamanho
diminuiu gradativamente. Com 15 horas, o tamanho das particulas variaram de 5 a 40
um (Figura 36¢), com 20 horas entre 1,5 e 25 um (Figura 36d), com 25 horas entre 1,3 e
9 um (Figura 36e), e com 30 horas, entre 0,7 e 8 um (Figura 36f).

Foi observado que, o aumento da porcentagem de alumina de 3% para 5%
reduziu a eficiéncia da moagem. Entretanto, foi mais eficiente quando comparada a
moagem do aco puro e com 1% de alumina. Em compara¢do com a moagem utilizando

3% de alumina, observou-se que para 0s mesmos tempos de moagem obtiveram-se

71



particulas com maior granulometria. Observou-se também que a formacgdo de

aglomerados iniciou-se com 15 horas de moagem, diferentemente do ago com 3% de

alumina que iniciou a formacao de aglomerados com 10 horas de moagem.

Mag= 200K X
Signal A = SE1

Figura 36 — Fotomicrografias do aco AlISI 52100 com 5% de alumina apés (a) 5 horas
de moagem (b) 10 horas de moagem (c) 15 horas de moagem (d) 20 horas de moagem

(e) 25 horas de moagem (f) 30 horas de moagem

Apbs a analise dos processos de moagem utilizando ou ndo a alumina, foi
possivel constatar que todas as porcentagens de adicdo de alumina aumentou a

eficiéncia de moagem se comparadas a moagem do ago puro, em decorréncia do
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mecanismo de inducdo de tensbes que a particula fragil da alumina gera sobre a
particula ductil do aco, o que facilita a ruptura. Com relacdo a estas porcentagens, a que
demonstrou ser mais eficiente dentre todas foi a de 3% de alumina, pois ela
proporcionou maiores reducdes granulométricas, ndo apenas em menores tempos de
moagem, mas para todos 0s tempos de moagem, se comparadas ao ago puro, com 1% e
5% de adi¢do de alumina, pois dentre todas as composicdes, esta foi a que apresentou
maior volume de particulas localizadas em escala submicrométrica.

A principal observagdo quanto a morfologia foi de que, as particulas do aco AlSI
52100 tendem a assumir geometria irregular com tempos de moagem a partir de 10
horas, tanto no aco moido puro, quanto com adi¢cdes de alumina. Com 5 horas de
moagem, é predominante a morfologia acicular no aco puro, e nas composi¢cdes com
alumina, morfologia de flocos.

Apos a analise dos tamanhos de particulas e morfologia dos pés, optou-se por
produzir amostras apenas com a melhor condi¢do de moagem, ou seja, 0 p6 moido com
30 horas e adicdo de 3% de alumina, pois foi a condicdo que apresentou particulas de
menor granulometria o que acarretard em maior densificacdo e resisténcia mecanica

apos a sinterizagao.

4.2.2.5 LOCALIZACAO DA ALUMINA NAS PARTICULAS DO ACO
AISI 52100 APOS A ETAPA DE MOAGEM

A analise do aco AISI 52100 com 3% de alumina no modo espectroscopia
de energia dispersiva (EDS) determinou os elementos quimicos constituintes desta
composicdo através de mapeamento. Nas Figuras 37a e 37b, observam-se pontos de
coloragdes diferentes, sendo cada um destes pontos correspondente a um elemento
quimico. Na Figura 37a (moagem sem adi¢do de alumina) observa-se apenas a presenca
dos elementos quimicos constituintes do aco. Na Figura 37b (moagem com adicdo de
alumina), além dos elementos quimicos do aco, é possivel notar pontos de tonalidade
vermelha correspondentes ao elemento quimico aluminio, que indica a presenca da
alumina na superficie das particulas do pd. Estas particulas de tonalidade vermelha
estdo em destaque na Figura 37c. Observa-se a boa homogeneidade na dispersdo das
particulas de alumina. A presenga da alumina também é indicada no grafico da Figura
38, onde sdo apresentados os elementos quimicos que formam a composicao do ago € o

elemento aluminio presente na composi¢édo da alumina.
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Figura 38 — Composicao quimica do aco AISI 52100 com alumina, obtida via EDS

43 CARACTERIZACAO DAS AMOSTRAS

4.3.1 DENSIDADE

As medidas de densidade foram realizadas nas pecas a verde logo apos a
prensagem, e pelo método de Arquimedes ap0s a etapa de sinterizagdo. A comparagao
direta entre as duas medidas teve o intuito de avaliar a densificacdo do compacto antes e
apos a etapa de sinterizacao.

De acordo com a Tabela 12, observa-se que a média das densidades a verde foi
de 4,82 g/cm3 para as amostras de ago puro e de 4,85 g/cm? para as amostras com adigéo
de alumina. Apds a sinterizacdo, a média das densidades das amostras produzidas com
alumina foi de 5,30 g/cm3, enquanto as amostras sem esta adi¢cdo apresentaram uma
média de 5,40 g/cm3, valores inferiores aquele do aco produzido via processo de fuséo,
que é de 7,81 g/cm? (MATWEB, 2014). Este decréscimo na densidade do aco fundido
para o sinterizado é esperado devido a maior presenca de poros nas pecas fabricadas via

metalurgia do po.
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Tabela 12 — Medidas de densidade a verde e apds sinterizacdo

Puro Com 3% de alumina
Amostra Densidade Densidade Densidade Densidade
a verde das amostras a verde das amostras

(g/cm3)  sinterizadas (g/cm3)  (g/cm3)  sinterizadas (g/cm?)

1 5,15 5,43 4,7 5,08
2 4,72 5,55 49 5,28
3 4,7 5,65 4.8 5,16
4 4,95 5,36 4,96 5,05
5 4,55 5,42 4,86 5,33
6 4,72 5,32 4,94 5,39
7 4,9 5,19 4,75 5,99
8 4,87 5,28 4,9 5,15
Média 4,82 5,40 4,85 5,30
Desvio Padrdo 0,19 0,15 0,09 0,30

4.3.2 ANALISE MICROESTRUTURAL

4321 ACO AISI 52100 NO ESTADO COMO RECEBIDO

A microestrutura do ago AISI 52100 no estado como recebido foi avaliada
utilizando microscopia ética. Apés o ataque quimico (Figura 39), foi possivel observar
uma matriz ferritica (de tonalidade clara) e a presenca de cementita esferoidizada

(esferas escuras) com dimensdes de 0,75 um.

microscopia otica
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43.2.2 ACO AISI 52100 SINTERIZADO

A analise microestrutural via MEV mostrou que o aco AlISI 52100 é constituido
por uma matriz ferritica e pela fase (FeCr);C, além da presenca de poros. A matriz
ferritica e a fase (FeCr)sC sdo identificadas, respectivamente, como regides claras e
escuras na Figura 40a. As regides em preto correspondem aos poros.

A Figura 40b mostra os pontos onde foram realizadas as analises de EDS para
identificacdo das fases. Foi possivel observar que, a fase clara é composta quase que
inteiramente pelo elemento quimico Ferro (Figura 41), indicando assim que
correspondia a uma matriz ferritica. A fase mais escura apresentou 0s elementos
quimicos Ferro, Cromo e Carbono (Figura 42), correspondendo a uma fase de (FeCr);C
que precipitou no momento da sinterizagéo.

De acordo com Beswick (1987), o aco AISI 52100 esferoidizado possui
carbonetos de cromo estaveis que sdo praticamente insensiveis a tempos e temperaturas
de austenitizagdo, pois ndo conseguem se dissolver. A tendéncia microestrutural do aco
AISI 52100 apo6s o tratamento térmico de austenitizacao é precipitar uma fase composta
de (FeCr)sC, uma vez que o cromo tende a migrar para o centro do carboneto. Assim,

tém-se um a¢o composto por uma matriz ferritica e uma fase precipitada de (FeCr)3C.

Fase (FeCr);C

Poro

Figura 40 — Fotomicrografia do aco AISI 52100 sinterizado. (a) Obtida no modo BSD
(b) Andlise pontual via EDS
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Figura 41 — Fase clara do aco AlSI 52100 sinterizado (a) BSD (b) EDS
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Figura 42 — Fase escura do aco AISI 52100 sinterizado (a) BSD (b) EDS

A localizagdo das particulas de alumina na matriz do ago AISI 52100 foi
realizada através dos modos BSD e EDS. E possivel observar na Figura 43a pelo modo
BSD, que as particulas de alumina encontram-se como pontos de coloracdo mais escura
que a matriz, devido ao seu menor peso atdmico. Nas Figuras 43b e 43c, € possivel
comprovar através de mapeamento em EDS que 0s mesmos pontos escuros encontrados
na Figura 43a localizam-se como regides de alta concentracdo de aluminio (coloragédo

vermelha), elemento que esta presente apenas na alumina.
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Figura 43 — Localizacdo da alumina na matriz do aco AISI 52100 sinterizado (a) Modo

BSD (b) Mapeamento por EDS (c) Analise pontual via EDS

4.3.3 POROSIDADE

Os resultados da porosidade das amostras sem e com a adi¢do de alumina sdo
apresentados na Figura 44 e na Tabela 13. Observa-se através de analise em
microscopia Otica que as amostras puras (Figura 44a) apresentam maior porosidade
residual se comparadas com as amostras do ago com adicdo de 3% de alumina (Figura
44b). A Tabela 13 mostra os valores de porosidade encontrados para ambos 0S
materiais. O aco AISI 52100 puro apresentou uma média de porosidade de 13,67 %,
enquanto o aco com 3% de alumina apresentou uma média de 9,56 %. E notada uma
redugdo de em média, 30 % na porosidade nas amostras confeccionadas com adicéo de
Al,Os.
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Figura 44 — Fotomicrografias do ago AlSI 52100 ap0s sinterizacdo (a) Puro (b) Com

alumina. Imagens obtidas via microscopia 6tica

Tabela 13 — Porcentagem de poros para 0 aco AISI 52100 puro e com 3% de alumina
Porcentagem de poros do ago AISI 52100 apds sinterizagéo (%)

Medidas Puro Com 3% de Alumina
1 13,15 10,98
2 12,22 11,28
3 17,73 11,4
4 13,45 6,4
5 10,86 9,53
6 12,15 9,53
7 10,6 9,19
8 14,7 7,58
9 16,51 10,86
10 15,3 8,85
Média 13,67 9,56
Desvio Padrédo 2,36 1,65

A anélise do tamanho dos poros via microscopia eletrénica de varredura, das
amostras do aco AISI 52100 puro e com 3% de alumina estdo indicadas nas Figuras 45a
e 45b. E possivel observar que, para ambas as amostras, 0 tempo e temperatura de
sinterizacdo foram eficientes, pois a densificacdo ocorreu de forma homogénea.
Entretanto, apesar da sinterizagdo ter sido eficiente para ambas as amostras, a
porosidade apresenta-se de forma diferenciada. Na amostra de aco puro (Figura 45a), a
porosidade é mais acentuada, com poros de dimensdes que variam em uma faixa de 8 a
8 um. J& no aco com alumina (Figura 45b), os poros possuem dimensdes que variam em

uma faixa de 3 a 37 um.

80



10y v Mag= 100K X 0
— WD = B5mm Signal A = SE1 = W

al A = SE1

Figura 45 — Fotomicrografia do aco AlISI 52100 ap6s sinterizacdo (a) Puro (b) Com 3%

de alumina

E observado tanto no microscopio Gtico quanto no microscopio eletrdnico de
varredura que a porosidade nas amostras produzidas com ago AISI 52100 puro € mais
acentuada do que naquelas produzidas com adi¢do de alumina. Isto decorre da maior
densificacdo que ocorreu no ago com alumina. Esta densificagdo foi maior devido as
particulas do pé do aco com alumina estarem em menor granulometria e possuirem
maior area superficial do que o p6 do aco moido puro. Isto facilita a difusao atdmica e a
densificacdo no momento da sinterizacdo, resultando em uma microestrutura mais

refinada e menos porosa, como é observado na Figura 45b.

4.3.4 DUREZA

A Tabela 14 mostra os resultados das medidas de dureza Vickers das amostras
sinterizadas e do ago no estado como recebido, ou seja, produzido via processo de
fundicdo. E possivel observar que as amostras de aco AISI 52100 via metalurgia do p6
sem adicdo de alumina apresentaram um valor médio de dureza de 59,8 HV, enquanto
as amostras produzidas com adicdo de 3% de alumina apresentaram um valor médio de
69,6 HV, representando um acréscimo de 14 % na dureza das amostras produzidas com
a adicdo de alumina. A amostra do ac¢o produzido via processo de fundicdo apresentou
uma dureza de 178,67 HV, valores muito superiores aqueles encontrados para as
amostras sinterizadas, o que j& era esperado devido a presenca de porosidade nas
amostras produzidas pelo processo de metalurgia do po6 (sinterizadas). O aumento da
dureza nas amostras com alumina é atribuido a alta dureza da particula ceramica, o que

contribui para o aumento da dureza de toda a amostra. Outro fator que contribui para o
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aumento da dureza da peca é que a alumina causa um refinamento dos grdos. Como sua
granulometria esta localizada na escala submicrométrica, ela é considerada um
precipitado incoerente e atua como uma barreira fisica, impedindo o crescimento dos

grdos no momento da sinterizagéo.

Tabela 14 — Medidas de dureza do aco AlSI 52100

Medidas Como reg:ebido ' Pu_ro Com Sf% dg alumina
(Fundido) (Sinterizado) (Sinterizado)
1 178 56,30 65,00
2 179 65,00 78,80
3 179 58,30 65,00
Média 178,67 59,87 69,60
Desvio Padréo 0,58 4,56 7,97

4.35 RESISTENCIA A COMPRESSAO

As Figuras 46 e 47 mostram as curvas tensdo x deformacao de 4 amostras do aco
AISI 52100 sinterizado puro e 4 amostras do aco AlSI 52100 sinterizado com 3% de
alumina, respectivamente. Utilizando estas curvas, foi possivel obter o valor do médulo
de elasticidade (E) de cada uma das amostras ensaiadas e estes resultados estdo
mostrados na Tabela 15. As curvas tensdo x deformacdo foram plotadas a partir dos
dados obtidos no ensaio de resisténcia a compressao.

Verifica-se que as amostras puras apresentaram um valor médio de médulo de
elasticidade de 1,77 GPa, enquanto as amostras com alumina apresentaram um valor
médio de 2,43 GPa. Isto representa um acréscimo de 27,16% no mddulo de elasticidade
das amostras puras. As amostras produzidas puras possuem porosidade em media 30%
maior do que as amostras produzidas com alumina, 0 que acarretou em um modulo
elastico menor. Comparando com o0 médulo de elasticidade do ago como recebido, que
¢ de 210 GPa, é possivel observar que o modulo de elasticidade das amostras
produzidas via metalurgia do po € bastante inferior, devido a presenca de porosidade

que estas amostras apresentam.
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Tabela 15 — Mddulo de elasticidade das amostras sinterizadas

Moédulo de Elasticidade (GPa)

Amostra Puro Com 3% de Alumina
1 1,79 2,45
2 1,79 2,41
3 1,71 2,41
4 1,77 2,44
Média 1,77 2,43
Desvio Padrio 0,038 0,021
300 S
250 — Amostra 1
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— Amostra3
2004 —— Amostra4

150 +

100 +
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T T T I
0,05 0,10 0,15 0,20 0,25
Deformagdo (mm/mm)

Figura 46 — Curvas tensdo x deformacéo do aco AISI 52100 sinterizado puro
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Figura 47 — Curvas tensdo x deformacéo do aco AlSI 52100 sinterizado com 3% de
alumina

4.3.6 RESISTENCIA AO DESGASTE

Com base na Tabela 16, verifica-se que o ago AISI 52100 com adigéo de
alumina apresentou melhor resisténcia ao desgaste do que este aco sem adicdo de
alumina. Observa-se uma perda de massa de em media 9,73% para as amostras puras, e
8,25% para as amostras com alumina, ou seja, 0 aco com adicdo de alumina perdeu
cerca de 15,21% a menos de massa durante o ensaio. A melhoria na resisténcia ao
desgaste das amostras com alumina é atribuida a alta resisténcia ao desgaste que a

particula deste material ceramico possui e a menor porosidade destas amostras.

Tabela 16 — Valores de perda de massa
Perda de massa (%0)

Amostra Puro Com 3% de alumina
1 10,12 8,75
2 9,48 8,67
3 9,59 7,33
Média 9,73 8,25
Desvio padréo 0,34 0,80
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CAPITULO5

CONCLUSOES E SUGESTOES PARA TRABALHOS
FUTUROS

5.1 CONCLUSOES

Apos a andlise dos resultados obtidos no estudo do reaproveitamento do ago
AISI 52100 pelo processo de metalurgia do p6 com moagem de alta energia, foi
possivel concluir que o processo de moagem de alta energia dos cavacos do aco AlSI
52100 é eficiente, sendo possivel a obtencdo de particulas em escala submicrométrica a
partir de 10 horas de moagem. A adigdo de alumina no processo de moagem de alta
energia melhora a eficiéncia de moagem. Dentre todas as porcentagens de adigédo
estudadas, a adicdo de 3% de alumina foi a que apresentou maior eficiéncia de moagem,
além de apresentar uma boa homogeneidade de dispersédo nas particulas.

A adicdo de particulas de alumina, aléem de melhorar a eficiéncia do processo de
moagem, alterou positivamente propriedades como dureza, modulo elastico e resisténcia
ao desgaste. Foi observado um aumento significativo nos valores obtidos para estas
propriedades nas amostras contendo 3% de alumina. Este aumento foi resultado da
maior densificacdo das amostras e a presenca de particulas de alumina, que apresentam
alta dureza, dispersas homogeneamente na matriz do ago sinterizado.

Com relacdo a porosidade, concluiu-se que as amostras com alumina
apresentaram menor porosidade do que as amostras puras. Além disso, o tamanho dos
poros nas amostras puras foram maiores do que aqueles encontrados nas amostras com
alumina. Quanto aos valores de densidade, tanto a verde quanto apds sinterizacdo, nao
houve mudancas significativas nos valores encontrados, quando se compara as amostras

com e sem adicdo de alumina.
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52 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Com base nos resultados apresentados, é sugerido para possiveis trabalhos

futuros:

o Anélise mecanica e microestrutural de amostras de aco AlISI 52100 produzidas

via metalurgia do p6 com diferentes carbetos;

o Determinacdo da resisténcia mecénica do ago AISI 52100 produzido via
metalurgia do p6 com diferentes tempos de sinterizacdo e métodos de prensagem;

o Realizacdo de tratamentos térmicos posteriores a sinterizacdo, como témpera e

revenimento.
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