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RESUMO

O aco ferramenta Vanadis ® 8 é um material fabricado por metalurgia do p6, amplamente utilizado na
fabricacdo de matrizes, puncdes, ferramentas para corte e conformagao a frio. Este ago de altissimo
desempenho possui em sua composi¢do quimica alto teor de carbono, combinado com os elementos
de liga cromo, molibdénio e vanadio, com propriedades mecanicas de alta resisténcia ao desgaste,
alta tenacidade, grande estabilidade dimensional, sendo aplicado em ferramentas que necessitam de
alta durabilidade. Além disso, o Vanadis ® 8 possui alto valor agregado, e quando este material é
usinado, o processo gera cavacos que sao vendidos como sucata para empresas que utilizam em seus
processos a refusdo, uma técnica custosa que degrada o meio ambiente. Sendo assim, este estudo
tem como objetivo o reaproveitamento do aco Vanadis ® 8, utilizando a rota de metalurgia do pé.
Para isso, foi realizado a obten¢ao dos pés pela Moagem de Alta Energia em duas fases. Na 1¢ fase
da MAE foram adicionados carbetos de (vaniddio VC e molibdénio Mo,C) durante o processo de
moagem com concentracdo de 3%, com a finalidade de se reduzir o tamanho das particulas com
distribui¢do mais homogénea possivel dos pds. Os parametros utilizados foram rotacdo 350 rpm,
relagao massa/bola (1:15) e tempo de moagem 4, 8 e 12 horas. Foram feitas andlises como: MO, MEV,
DRX, Difracdo a Laser, tamanho médio de cristalito e grau de cristalinidade. Na 2¢ fase da MAE,
utilizou-se o DOE fatorial e o DOE RSM para definir os parametros mais significativos e equacionar
o modelo obtido pelas respostas dos experimentos difracdo a laser e peneiramento. Os intervalos dos
parametros utilizados na 2¢ fase da MAE foram rotacao 300—400 rpm, relagao massa/bola (1:15) e
tempo de moagem 12-50 horas. A anélise de variancia (ANOVA) dos experimentos, mostraram que
para a difracdo a laser, os ajustes para as respostas foram inconclusivos, isto, devido ao baixo valor
de Rz dj representado pelo ajuste. Para o experimento peneiramento o ajuste das respostas mostraram
uma modelagem dentro dos limites aceitdveis, na qual pode-se obter o seu equacionamento. Através
dos resultados foi possivel concluir que a mistura do p6 do V ® 8 com a adicio de 3% de VC foi a
configuracdo mais eficiente para a reducdo das particulas, e com o DOE RSM , determinou-se que a
energia dada ao processo através da rotacao foi o parametro mais estatisticamente significativo. Além
disso, foi possivel notar pela modelagem DOE RSM, que com rota¢do e tempo maximos de 400 rpm e
50 h, o processo conseguiu transformar 78% dos pds em particulas com as mesmas caracteristicas das
vendidas comercialmente, enquanto que com 400 rpm e 28 horas de moagem o processo conseguiu

alcancar 60% de eficiéncia, sendo esta configuracdo a mais vidvel economicamente.

Palavras-chaves: Vanadis ® 8, Metalurgia do P6, Moagem de Alta Energia, Reciclagem de Cavacos,

Adic¢do de Carbetos e Planejamento de experimentos superficie resposta (RSM).



ABSTRACT

Vanadis ® 8 tool steel is a material manufactured by powder metallurgy, widely used in the manu-
facture of dies, punches, tools for cutting and cold forming. This high-performance steel has a high
carbon content in its chemical composition combined with the alloy elements Chromium, Molyb-
denum and Vanadium, with mechanical properties of high wear resistance, high tenacity, excellent
dimensional stability, being applied in tools that require high durability. Furthermore, Vanadis ® 8
has high value-added , and when this material is machined, the process generates chips that are sold
as scrap to companies that use remelting in their processes, an expensive technique that degrades the
environment environment. Thus, this study aims to reuse Vanadis ® 8, using the powder metallurgy
route. For this, it was realized the obtaining of the powders by the High Energy Milling in two phases.
In the first phase of HEM, carbides of (Vanadium VC and Molybdenum Mo,C) were added during
the milling process with a concentration of 3 %, in order to improve the mechanical properties. The
parameters used were rotation 350 rpm, mass / ball ratio (1:15) and milling time 4, 8 and 12 hours.
In order to technically determine the most efficient configuration, analyzes were made such as: MO,
SEM, DRX, Laser Diffraction, average crystallite size and degree of crystallinity. In the second phase
of HEM, the factorial DOE and the DOE RSM were used to define the most significant parameters
and to equate the model obtained by the responses of the laser diffraction and screening experiments.
The parameter ranges in the second phase of the HEM were rotation 300-400 rpm, mass / ball ratio
(1:15) and grinding time 12-50 hours. The analysis of variance (ANOVA) of the experiments, showed
that for the laser diffraction the adjustments for the answers were inconclusive, due to the low value

of R?

adj- For the sieving experiment the adjustment of the responses showed a modeling within the

acceptable limits, in which it is possible to obtain its equation. Through the results it was possible to
conclude that the mixing of the powder of V ® 8 with the addition of 3 % of VC was the most efficient
configuration for the reduction of particles, and with DOE RSM, it was determined that rotation was
the most significant parameter. In addition, it was possible to notice by the DOE RSM modeling, that
the greater the rotation and the time, the smaller the particle size, being that in the rotation of 400 rpm
and time of 50 hours of grinding, the process managed to transform 78 % of the powders in particles
with the same characteristics as those sold commercially, while with 400 rpm and 28 hours of grind-
ing the process managed to reach 60 % efficiency, this configuration being the most economically

viable.

Key-words: Vanadis ® 8, Powder Metallurgy, High Energy Milling, Chip Recycling, Carbide Addi-
tion and Response Surface Methodology (RSM).
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1 INTRODUCAO

1.1 Consideracoes iniciais

A busca pela produgdo de acos com baixo custo, elevada dureza, resisténcia ao desgaste ali-
nhada a alta tenacidade, continua sendo alvo de pesquisa para solucionar diversos problemas do setor
industrial em geral. Como uma alternativa para sanar este problema, o mercado busca desenvolver so-
lucdes para aumentar a vida util das ferramentas, estas que sao submetidas a condi¢des de trabalhos

extremo.

Os acos ferramentas sdo utilizados na fabricagao de moldes, matrizes, ferramentas para con-
formacdo de chapas, ferramentas de corte de materiais ferrosos e ndo ferrosos entre outros. Embora
sua maior aplicagdo esteja voltada para a industria automobilistica, eles abastecem também os seg-

mentos de eletro-eletronicos e extrusiao de aluminio (COBB, 2008).

Segundo a AISI (American Iron and Stell Institute), existe uma grande variedade de acos
ferramentas dividida em diversos niveis, dentre os quais encontra-se o aco rapido. O ago rdpido tem
boa tenacidade, elevada dureza, resisténcia a abrasdo, e sob elevadas temperaturas tem alta resisténcia
mecanica. Tais propriedades sdo obtidas através da adicdo de altos teores de carbono, e ligas com

tungsténio, molibdénio, vanadio, manganés e cromo (WANG; CHANG, 1995).

Consequentemente, frente aos desafios gerados pela busca e desenvolvimento de materias
com alto desempenho, a adi¢do de vaniddio como elemento de liga em agos ferramentas, se tornaram
referéncia no mercado para produtos que precisam resistir altos desgastes por abrasdo associado a

uma 6tima tenacidade (MAHLAMI; PAN, 2017).

Além disso, a adi¢do de vanadio como elemento de liga no aco ferramenta, aumenta cinco
vezes mais a vida util se comparado ao ferro fundido com alto teor de cromo, fazendo do vaniadio um
elemento fundamental para as propriedades mecanicas do aco, com atuagdo especial nos acos de alta
liga, onde a resisténcia ao desgaste depende da distribui¢do granulométrica, morfologia e quantidade

dos carbonetos contidos na matriz (WEI; ZHU et al., 2006).

Com isso, a fabricagdo do ago rdpido na maioria das vezes € realizada pelo processo de fundi-
cdo. No entanto, quando se trata de acos com adi¢c@o de elementos quimicos que possuem diferentes

pontos de fusdo, a metalurgia do pé se torna o processo mais vidvel, pois € capaz de produzir de-
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terminadas ligas de altissima dureza, como € o caso das ligas com adi¢do de carbeto de tungsténio

(SURYANARAYANA, 2004).

Devido a grande eficiéncia da metalurgia do p6 na reducdo de custos e na fabricacio em
grande escala de componentes como metal refratario (tungsténio, molibdénio), metal duro (carbetos
sinterizados de tungsténio, titdnio) e materiais porosos (filtros e buchas), o processo se tornou cada
vez mais atraente se comparado aos processos de fabricacdo convencionais (DANNINGER; GIERL-

MAYER, 2013).

A metalurgia do p6 difere dos outros processos pela auséncia da fase liquida ou presenga
apenas parcial da fase liquida, sendo uma técnica de fabricacdo que permite a producdo de pecas com
formas definidas dentro de tolerancias dimensionais apertadas, com caracteristicas estruturais e fisicas
dificeis de serem obtidas através de outros processos metaltrgicos, sendo as principais vantagens do
processo: perda minima de matéria prima, controle rigoroso da composi¢ao quimica, boa tolerancia
dimensional dispensando operagdes posteriores de usinagem e emprego de baixa energia (CHANG,

2013).

Uma das etapas mais importantes na metalurgia do pé € a selecao do p6 e dos elementos adici-
onais para otimizacdo das propriedades mecanicas das pecas obtidas por este processo, essas escolhas
possuem influéncia marcante nas propriedades finais dos produtos obtidos. Entretanto, pecas fabri-
cadas por metalurgia do p6, geralmente possuem porosidade residual e uma estrutura heterogénea,
que prejudica as propriedades mecancias do produto, logo, a etapa da mistura deve sempre visar uma
homogeneidade das matérias primas utilizadas, que nem sempre sdo plenamente alcangadas com a

utilizacdo de misturadores convencionais (SURYANARAYANA, 2001).

Nesse contexto, surgiu o aco Vanadis ® 8, material produzido por metalurgia do pé, formado
pela liga cromo, molibdénio e vanddio, caracterizado por alta resisténcia ao desgaste, alta resisténcia
a compressao, resistente a altas temperaturas, alta tenacidade, adequado para ferramentas de longo
prazo. Possui em sua composicao quimica elevado teor de carbono, 2,30 %, teor ndo encontrado em
um processo de fundi¢do convencional. Ideal para diversas aplicagoes, em particular na producio de
componentes automotivos que utilizam processos com estampagem ou processos repetitivos, redu-
zindo o risco de falhas nas ferramentas. Utilizado em ferramentais onde o metal duro tende a se lascar
ou trincar. Devido ao controle rigoroso no balancemanento para a formac¢do da liga pelo processo
de metalurgia do pé, o aco Uddeholm Vanadis ® 8 Superclean, tem o mesmo procedimento de trata-
mento térmico do ago AISID2, com a grande vantagem de ter uma excelente estabilidade dimensional

apos o tratamento térmico de endurecimento e revenimento (UDDEHOLM, 2016).
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No entanto, a usinagem do Vanadis ® 8 nos processos para fabricacio de matrizes, pungdes
para forjamento, ferramentas de conformacao a frio e de corte, geram residuos metélicos que, quando
descartados incorretamente causam grande desperdicio de recurso financeiro, evidenciado pelo preco
de aproximadamente R$ 300,00 o kilo deste material. Além disso, este trabalho tem apelo sustentavel,

j& que estes subprodutos metalicos sdo descartados de forma incorreta no meio ambiente.

Sendo assim, neste trabalho realizou-se a reutilizacdo dos residuos metélicos gerados pela
usinagem do Vanadis® 8, através da metaldrgia do pé utilizando a moagem de alta energia. Com a
finalidade de melhorar as propriedades mecanicas e econdomicas do tempo de moagem, foi realizado
um estudo com trés configuracdes distintas dos pés do Vanadis® 8, primeiro sem adicdo de carbeto,
segundo com a adi¢do de 3% de carbeto de vanddio e por fim com a adi¢do de 3% de carbeto de
molibdénio. Apds o resultado sobre estudo da viabilidade da adi¢do de carbeto nos pds, serd aplicada
a técnica arranjo fatorial e superficie resposta do planejamento de experimentos (DOE), para defi-
nir a influéncia dos parametros tempo e rotacdo na configuragdo com a melhor homogeneizagao da
distribui¢do das particulas, e, consequentemente, validar o processo para obten¢ao do pd, sendo o pé

matéria prima para valida¢ao de uma rota alternativa e suntentavel frente aos processos convencionais.

1.2 Objetivos

O objetivo desta dissertacao foi estudar o reaproveitamento dos cavacos gerados pela usina-
gem do Vanadis® 8 pela rota do processo de fabricacio por metalirgia do pé utilizando moagem de

alta energia.Tendo como objetivos especificos:

e Avaliar a eficiéncia da adi¢do de carbetos na moagem de alta energia comparando trés arranjos
distintos: p6s de Vanadis® 8 sem adicdo de carbeto, p6s de Vanadis® 8 com adicio de 3% de

carbeto de vanadio e pés de Vanadis® 8 com a adi¢io de 3% de molibdénio;

e Obter entre os arranjos, a configuragcdo com melhor desempenho para redu¢do e homogenei-
zacdo das particulas, utilizando as técnicas: MEV (microscopia eletronica de varredura), DRX

(difracao de raios X) e difracdo a laser;

e Utilizar o planejamento de experimentos DOE (design of experiments) fatorial e superficie

resposta para analisar o efeito dos parametros tempo e rotacdo na otimizacao dos processo;

e Validar o modelo encontrado.
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1.3 Motivacao

Os agos ferramentas sdo agos com teores de 0,8 a 1,5% de carbono, capazes de serem en-
durecidos e temperados. Representam uma grande parcela do segmento de acos especiais, por sua
excelente resisténcia mecanica alinhado ao custo relativamente baixo. Empregado na fabricacdo de
ferramentas de corte, afiacdo,conformacdo de chapas, corte a frio ou quaisquer outras formas rela-
cionadas com a modificacdo de um material para um formato utilizavel. Caracterizados por elevada
dureza e resisténcia a abrasdo, associados a uma 6tima tenacidade e manutenc¢do das propriedades de
resisténcia mecanica em elevadas temperaturas. Isso é devido aos elementos de liga em sua composi-

¢d0 como: cromo, manganés, cromo € molibdénio (TAN SKI et al., 2014).

Com base nos dados do SIMA (Steel Import Monitoring and Analysis), a AISI (American
Iron and Steel Institute) informou que no ano de 2017 as importacdes de acos acabados foram de
aproximadamente 38 milhdes de toneladas envolvendo o comércio global, um aumento de 3,4% em
relagcdo ao ano de 2016. Segundo as licencas da SIMA no ano de 2017, comparando o més de dezem-
bro com o final de novembro, as importacdes dos agos ferramentas acabadas tiveram um aumento de
52%, revelando assim, o aumento do consumo deste produto e a grande importancia acos ferramentas

para o mercado industrial globalizado (AISI, 2018).

Nesse cendrio, pesquisas vém sendo desenvolvidas para produzir acos de altissima qualidade
por métodos que empregagm baixo consumo de energia, sempre visando a diminuicdo de custos
de produgdo. Sendo assim, diante do constante crescimento dos processos de fabricacdo que solici-
tam alta resisténcia para as ferramentas de corte e elevada deformacao plastica, a metalurgia do pé
se tornou uma alternativa vidvel se comparado aos métodos convencionais, pois ¢ uma técnica fle-
xivel capaz de produzir composi¢des ndo possiveis em outros processos, com boa homogeneidade
quimica, geometrias complexas e porosidade controlada (WANG; CHANG, 1995; ANGELO; SU-
BRAMANIAN, 2008; CHANG; ZHAO, 2013; CHANG, 2013; RAIHANUZZAMAN et al., 2014).

Dentro da metalurgia do pé existem diversos processos para obtencdo do p6é metélico. En-
tretanto, essa escolha obedece a critérios sobre as propriedades do material e das caracteristicas que
se deseja do pd, em fun¢do da aplicacdo pretendida. Desta maneira, com a necessidade de aprimora-
mento das propriedades mecanicas dos metais, os pesquisadores t€ém enfrentado um grande desafio
para aperfeicoar a producao de metais duros com tamanhos de particulas cada vez menores (RAIHA-

NUZZAMAN et al., 2014).
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Consequentemente, a MAE (Moagem de Alta Energia) tornou-se o método mais usual para
fabricar pés nanocristalinos, devido a simplicidade do processo, assim como o baixo custo dos equi-

pamentos e o grande potencial para produgdo em larga escala (NANOENGINEERING, 2019).

As principais justificativas para escolha da MAE em relacdo a8 MC (Moagem Convencional)

Atmosfera de moagem € controlada por vacuo ou gases na MAE

Energia de impacto na MAE € normalmente 1000 vezes maior que na MC;

O tamanho de particula na MC alcanca tamanhos micrométricos e na MAE nanométricos

As transformacdes de fases e reacdes quimicas podem ser alcancadas somente pela MAE (FER-

NANDES; PUGA; SENOS, 2019).

Com a busca permanente da industria metal mecanica por processos sustentdveis, a reutili-
zacdo de cavacos de usinagem pode ser uma alternativa muito vantajosa, haja vista, que esse proce-
dimento reduz o consumo de recursos naturais, assim como promove a minimizag¢do dos impactos
ambientais gerados pelo descarte incorreto deste subproduto. Em muitos casos, os cavacos gerados
pelos processos de conformacdo mecanica sdo vendidos para empresas que ndo tem compromisso
com o meio ambiente, além disso, as companhias de reciclagem precisam fundir esse subproduto ou

utilizar processos com altos custos para recuperar esse material (MENDONCA et al., 2018a).

Neste trabalho, pretende-se reutilizar os cavacos gerados pela conformacgao do aco ferramenta

Vanadis ® 8 pelo processo por Metalurgia do P6 utilizando a Moagem de Alta Energia.

O Vanadis ® 8 é um material de altissimo desempenho produzido por metalurgia do pé. De-
vido ao refriamento rdpido na atomizacdo, os graos se solidificam rapidamente, ndo dando tempo
para o crescimento de carbetos. Outro ponto importante é que o processo MP permite uma distri-
bui¢cdo homogénea de pequenos carbetos na matriz, sendo este resultado oposto ao que se tem na
fundicao convencional, onde o refriamento dos lingotes permite a formacdo de estruturas grosseiras
de carbetos, gerando dificuldades para trabalho a quente. Além disso, o Vanadis ® 8 contém em sua
composi¢do quimica elevado teor de carbono, aproximadamente 2.3%, um valor encontrado somente

em acos ferramentas produzidos pela metalurgia do po.
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Assim sendo, este trabalho se destaca por propor uma nova rota de fabricacio para acos fer-
ramentas com alto valor agregado. Além disso, a ideia de aproveitamento pode ser estendida para
outros materiais € processos, contribuindo efetivamente para o desenvolvimento sustentdvel. Para jus-
tificar a ideia principal da dissertacdo de “reaproveitamento”, pretende-se obter a matéria prima para
constru¢do de um subproduto com propriedades mecanicas préoximas as do material disponibilizado
comercialmente. Para isso, serdo avaliadas a morfologia dos pds e distribuicao granulométrica com
a finalidade de se obter uma matéria prima com caracteristicas de particulas homogéneas e menores

que 150 um.

Nesta pesquisa também foi realizada a verificacdo da eficiéncia da adicdo de carbeto na mis-
tura do p6 de Vanadis ® 8 e, através da metodologia (DOE) superficie de resposta, realizar a otimiza-
¢do do processo para obtencao da matéria prima. Entretanto, para melhor entendimento do objetivo do
trabalho sera ilustrado na Figura 1.1 o passo a passo de como a (Uddeholm) fabrica o aco ferramenta
, em comparacdo com a Figura 1.2 e Figura 1.3, onde serdo abordados respectivamente como surgiu
a ideia de reaproveitar o Vanadis ® 8 e a proposta deste trabalho, de oferecer uma rota alternativa de
reciclagem por meio da metalurgia do pd, com foco no desenvolvimento sustentdvel e minimizagao

de custos.

Na Figura 1.1, a Uddeholm ® utiliza dentro do processo de metalurgia do pé, a atomizaco,
para obter o Vanadis ®8. A técnica consiste em empregar nitrogénio gasoso para atomizar o ao fun-
dido em pequenas gotas ou graos. Cada um desses graos se solidifica rapidamente e hd pouco tempo
para crescimento dos carbonetos. Estes pds sao compactados em lingotes em uma prensa isostdtica
a quente em alta temperatura e pressao. O lingote € entdo laminado ou forjado em barras de aco por
métodos convencionais. A estrutura resultante do aco € completamente homogénea com pequenos
carbetos distribuidos aleatoriamente. No entanto, isso faz deste material um ago especial, pois ao
mesmo tempo que os carbetos nao promovem a iniciagdo de fissuras, eles conseguem proteger o ago
do desgaste. Além disso, o processo de metalurgia do p6 € desenvolvido em etapas a fim de melhorar
a pureza do ago, pois as grandes inclusdes de escdrias podem criar regides de iniciacdo de formacgao
de fissuras. Hoje, a Uddeholm ® fornece ao mercado a terceira geragio de acos de alto desempenho,

considerado por muitos o ago mais puro do mercado (UDDEHOLM, 2016).
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Figura 1.1 — Processo de Fabricagdo Vanadis ® 8 Uddeholm.
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A Figura 1.2, demonstra um simples exemplo de como ¢é solicitado o uso do Vanadis ® 8
dentro de algumas empresas. No primeiro passo é comum a linha de producao requisitar ferramentas
de corte, dobra, repuxo ou calibradores para auxiliar na fabricagdo de acessérios ou dispositivos que

irdo facilitar o processo de manufatura.

ApOs a requisicao, o departamento de Engenharia recebe o pedido, define a necessidade de
utilizagdo do Vanadis ®8 e desenvolve o projeto, enviando todos os desenhos de fabricagio para o

PCP (Planejamento e Controle da Producao).

Depois disso, o PCP tem a responsabilidade de emitir a ordem de compra do aco ferramenta,
e, em paralelo, preparar as ordens de servigo, fazendo todo o levantamento de tempo para execugao

do pedido.

Em seguida, a Ferramentaria recebe o material e os desenhos e passa para a usinagem exe-
cutar a conformacdo do material gerando o cavaco. Empresas que tém responsabilidade com o meio

ambiente, fazem uma coleta mais seletiva destes cavacos. Entretanto, ndo sdo todas.

Porém, todo cavaco coletado, na maioria das vezes € vendido como sucata, onde estes residuos
metalicos sdo refundidos. Nesta condicao, este estudo tem como ideia principal reciclar um produto

com alto valor agregado por um processo de fabricacdo diferente do usual.
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Figura 1.2 — Fluxograma de utilizacdo do Vanadis ®8 nas empresas.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Acos ferramentas

Os acos ferramentas sdo acos a base de ferro, com propriedades diferentes do ago carbono,
devido a presenca dos elementos de liga em sua composi¢do quimica. Os elementos de liga como
tungsténio, vanadio, molibdénio, cromo, cobalto, silicio, niquel, entre outros, oferecem a este produto,
propriedades que determinam sua aplicacdo. Sendo assim, este tipo de aco € utilizado na fabricacdo
de ferramentas de cortes a frio, ferramentas para conformacgdo de chapas, moldes e matrizes. Além
disso, os acos ferramentas sao capazes de serem endurecidos e temperados, ou seja, apds tratamento
térmico, apresentam aumento de dureza, resisténcia ao desgaste e ganho de estabilidade dimensional

sob elevadas temperaturas (HOJERSLEV, 2001).

A descoberta dos agos ferramentas foi realizada por Robert Mushet em 1868, usando por um
acaso a adi¢do de tungsténio como elemento de liga. A progressao dos estudos veio com o trabalho
de Taylor e White 1890, em que os autores utilizaram a¢os com elementos de liga como tungsténio,
cromo e vanadio para realizar experi€ncias no sentido de determinar a velocidade, profundudidade
e avancos de corte mais convenientes. No entanto, no século XIX existiam muitas perguntas sem
respostas a respeito das inter-relagdes entre a quantidade de carbono e a composi¢ao dos elementos de
liga. Os questionamentos e dividas existiam devido ao ritmo lento do desenvolvimento de métodos de
andlise quimica precisa alinhada com a limitagdo da metalografia. Em 1892 John W. Langley entregou
a Sociedade de Engenheiros Civis um artigo afirmando que o manganés era essencial para neutralizar

os efeitos negativos do enxofre e oxigénio (ROBERTS; KENNEDY; KRAUSS, 1998).

Em 1902 Otto Thallner, em seu livro sobre acos ferramentas resume os efeitos dos elementos
mais comumente usados manganés, tungsténio, cromo e niquel. Embora, a evolucdo histérica dos
acos ferramentas ndo pode ser separada da evolugao do ago e do ferro, em geral, conceitos de liga e
seu papel no endurecimento foram estabelecidados na segunda metade do século XIX. Entretanto, no
final do século XIX existia muito segredo sobre a fabrica¢do do ago, assim, no inicio do século XX,
com o crescimento da demanda de produtos manufaturados e o progesso continuo da tecnologia da
instrumentagao, houve a necessidade da comunidade cientifica internacional pelo compartilhamento
das informacdes, pois muitos dos parametros envolvidos na constru¢do do ago dependia de tenta-
tiva e erro. A partir de 1920 com a grande expansdo da capacidade produtiva o consumo pelo acos

ferramentas aumentou consideravelmente (ROBERTS; KENNEDY; KRAUSS, 1998).
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Conforme apresentado na Figura 2.1 € pontuado as datas dos grandes marcos no desenvolvi-

mento dos acos ferramentas

Figura 2.1 — Evolucao Histérica dos A¢os Ferramentas.

1982

o DATA DESENVOLVIMENTO

Ii: 1200A.C Primeiro documento sobre 0s Agos

E 350A.C Aco Wootz da india

S 540D.C Aco Damasco

<L 900D.C Espada Japonesa

8:: Idade das Trevas  Producgdo de Ago por Cementacdo de Ferro

lI:ILJ 1740 Aco Crucificado

wn 1868 Aco de liga de tungsténio endurecido ao ar: Mushet
8 1898 Aco rapido para trabalho a quente: Taylor /White

< 1903 Prototipo do Ago rapido moderno

8 1904 Liga com 0,3% de vanadio

e 1906 Introducgdo do forno elétrico na fabricagéo de acos.
<L 1910 Aco rapido T1

9 1912 Adicéo de 3 a 5% de carbono

% 1923 12 % de carbono para usinagem em alta velocidade
(Ij—) 1939 Aco M4 e T15

E 1940 Inicio da substituicdo do molibdénio pelo tungsténio
o 1953 Aco Rapido Sulfurizado para usinagem livre

< 1961 Rockwell C Aco Répido M40

g 1970 Introducdo dos A¢os Rapidos fabricados por Metalurgia do P
- 1973 Maior teor de silicio e niquel no M7 para aumentar a dureza
C>> 1980 Desenvolvimento do Metal Duro

L 1980 Acos rapidos revestidos com nitreto de titanio

Aco rapido modificado por aluminio

Fonte — Adaptado de Roberts, Kennedy e Krauss (1998)

O principal processo metalurgico de obtencdo dos agos ferramentas € a fundicdo. Na primeira

etapa, a partir das sucatas, os acos sdo fundidos em forno elétrico a arco (FEA) e posteriormente

passam por um refino primério. Na segunda etapa o metal liquido € transferido para o forno panela,

seguindo para operagdes de refino secunddrio, como processo VD (desgaseificacdo a vacuo), AOD

(Argon Oxygen Descasburization), VOD (Vacuum Oxygen Descarburization). Ap6s o refino secun-

dério e ajuste da composicdo quimica, o aco € conduzido a um processo de lingotamento continuo ou

convencional, para obtencao de placas, chapas e perfis (TOTTEN, 2006).
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Todavia, a fabricacdo dos acos ferramentas esta diretamente ligada ao controle rigoroso dos
elementos de liga, bem como a redugdo das impurezas no material, o que torna o processo de ob-
tencao dos acos complexo pelo método de fundi¢do convencional. Os agos ferramentas, geralmente
sdo fundidos em pequenas quantidades, na maioria das vezes em fornos elétricos. Ja a selecdo da
matéria-prima € um fator importante para o processo de fabricacdo, sendo que a homogeneidade ¢
fundamental para o sucesso da construdo do produto. Estas e outras particularidades sempre caracte-
rizaram o aco ferramenta como um material de custo mais elevado em comparagdo aos agos comuns,
assim, a partir do final do século XX, comeca a ser desenvolvida outra técnica de fabricacdo de acos

ferramentas no mundo (PAZ, 2016).

Na década de 1960 um extenso estudo pelo centro de pesquisas (Crucible Materials Research
Centre, Colt Industries, Pitsburgh, USA) tinha por finalidade produzir pelo processo de metalurgia do
po, acos ferramentas submetidos a altas velocidades. O primeiro esfor¢o neste estudo foi voltado para
a necessidade de minimizar a segregacdo de carbonetos no aco, embora muitas companhias fabrican-
tes de aco em todo mundo ja vinham com sucesso limitado se esfor¢cando para isso. Grande parte do
trabalho na época foi direcionado para melhoria da pratica de solidificagdo nos lingotes no método de
fundicao convencional, em contra partida, o processo por metalurgia do pé apresentava uma alta taxa
de solidificag¢do para pequenas particulas de pd, sendo considerado o melhor método para minimizar a
segregacao de carbonetos. No entando, a tecnologia para se fabricar agos ferramentas em quantidades
comerciais exigidas pelo mercado com alta qualidade era inexistente, em 1967, a Crucible anunciou
um novo processso de metaltirgia para produzir agos rdpidos em grande escala (KAZAK; DULIS,

1978).

Sendo assim, em meados de 1970, inicia a producdo de acos ferramentas através do processo
de atomizacdo por gias (GAP), e em 1985 surge o desenvolvimento de novas ligas produzidas pelo
processo de metalurgia do pd. Neste processo de atomizacdo por gds, conforme € apresentado na
Figura 2.1, o metal liquido € resfriado muito rdpido, diminuindo significativamente as segregagdes
se comparado ao método de fundi¢do convencional. O ago fundido € vazado dentro de uma camera
atomizadora, passando através de um orificio formando um filete liquido que é bombardeado por
um gas que utiliza argdnio e nitrogénio N> ou dgua a alta pressdo, fazendo com que as particulas de
aco solidifiquem rapidamente. As particulas obtidas pelo processo de atomizagdo sdao colocadas em
uma matriz com a geometria desejada e passam por um processo de compactacio e sinterizagdo com
pressdes em torno de 100 Mpa a temperatura de 1100 C HIP - Hot Isostatic Pressing, onde o p6 €

densificado, dando a forma final ao ago sinterizado (LAGUTKIN et al., 2004).
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Figura 2.2 — Processo por atomizagao a gés

pressao

< chanfro

Fonte — Adaptado de Dobrzanski e Matula (2012)

Em paralelo ao desenvolvimento do processo por atomizagdo por gas (GAP) em 1966, Jonh S.
Benjamin e seus colegas do laboratorio de pesquisas da International Nickel Company (INCO) des-
cobrem a técnica de processamento de p6 Mechanical Alloying — (MA), que permite a produgdo de
materiais homogéneos a partir da mistura de p6, e além disso, produzir uma grande variedade de acos
ferramentas. A pesquisa tinha como objetivo descobrir um material altamente resistente a oxidagao
e corrosao e que suportasse a altas temperaturas e pressoes. Essa técnica foi resultado de uma longa
pesquisa para produzir superligas a base de niquel para aplicacdo em tubinas a gas. Tanto o endure-
cimento por precipitacdo quanto o fortalecimento da dispersao de 6xidos nos sistemas de liga, foram
descobertos na década de 1960. Entretanto, apesar de ser um método poderoso a MA ndo era um
processo com capacidade de assumir uma grande demanda. Foi entdo, que Benjamin e seus colegas
produziram uma liga de niquel-cromo-aluminio-titdnio, com um agitador de alta velocidade, e depois
em um moinho de alta velocidade com esferas dentro. Conforme mostrado na Figura 2.3, através da
Mechanical Alloying, se desenvolveu um processo para produzir dispersdo de 6xido reforcado OSD

(Oxido Dispersion Strengthened) em escala industrial (SURYANARAYANA, 2004).
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Figura 2.3 — Desenvolvimento da Mechanical Alloying
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Fonte — Adaptado de Suryanarayana (2004)
2.2 Classificacao dos acos ferramentas

Segundo a AISI (American Iron and Steel Institute), os acos ferramentas sao classificados de
acordo com sua aplicacdo, sendo amplamente utilizado na industria da ferramentaria. Basicamente os
acos ferramentas sao divididos em diferentes tipos de acordo com seu uso e caracteristicas. Sao eles:
aco Répido, ago para trabalho a quente, aco para deformacio a frio, ago resistentes ao choque, acos

baixa-liga para aplicagdes especiais, acos para moldagem, acos temperdveis em dgua (PAZ, 2016).

Em conforminada com a AISI, serdo apresentados os tipos de agos ferramentas, segundo

(FERNANDES, 2019).

2.2.1 Aco rapido

Aco rapido € um ago ferramenta projetado para usinagem em elevadas velocidade de corte.
Estes acos podem ser ao tungsténio (grupo T) e ao molibdénio (grupo M). Tanto os do grupo T
quanto os do grupo M possuem eficiéncia semelhantes, entretanto os do grupo M apresentam menor

custo. O aco rdpido ao molibdénio tem boa tenacidade, elevada resisténcia ao desgaste e alta dureza.
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Normalmente este aco é temperado em banho de sais. A aplicacdo dos acos rdpidos esta presente
em fresas helicoidais, machos para abertura de roscas, frerramentas, brocas, alargadores entre outros

(BAYER; BECHERER; VASCO, 1989).

2.2.2 Acos para trabalho a quente

Estes sdo os chamados acos da série H (hot working). Geralmente utilizado em operagdes
de trabalho a quente, indicado para acos de média e alta liga, com baixos teores de carbono. Usado
em ferramentas para extrusdo a quente, fabricacdo de moldes para fundi¢cdo sob pressdo de aluminio,
matrizes de forjamento e cisalhamento. Estes acos sdo classificados em 3 subgrupos: ao cromo (entre
H10 e H19), ao tungsténio (de H21 a H26) e ao molibnénio (de H42 e H43). Os acos ao cromo sao
utilizados em situacdes de conformagao mecanica a temperaturas elevadas. Os acos ao tungsténio sdao
empregados como mandris de matrizes de extrusdo de ligas de cobre, ligas de niquel e ago a altas

temperaturas (TOOL, 1998).

2.2.3 Acos para deformacao a frio

Estes acos sdo utilizados em operacdes nas quais as temperaturas de trabalho permanecam
entre as faixas de 205 a 260°C aproximadamente. Devido a falta de elementos de ligas em sua com-
posicdo quimica, estes acos ndo tem resisténcia a deformacdo a quente. Sao classificados em trés
grupos: acos temperdaveis ao ar (grupo A), acos alto carbono, alto cromo (grupo D) e os temperaveis
em Oleo (grupo O). Os do grupo A sdo utilizados onde € necessdrio aliar boa resisténcia a abrasdao
com elevada resisténcia ao impacto, sendo o tipo mais usado o A2 aplicados em matrizes para lami-
nacdo de rosca, de embutimento, de corte, de estampagem, puncdes entre outros. Os acos do grupo
D, sdo utilizados em situagdes onde € necessdrio ter uma alta resisténcia a deformac¢do combinada
com resisténcia ao desgaste, altamente indicados para serem utilizados em matrizes. Os tipos mais
comuns sdo D2, D3, D4 e D6. Os ferramentais fabricados com aco dessa série podem cortar a frio
chapas de até 12 mm. J4 os acos do grupo O para trabalho a frio temperaveis em 6leo, sdo produtos
caracterizados por ter em sua composicdo quimica elevado teor de carbono, manganés de 1,20% que
d4 alta temperabilidade e tungsténio e cromo que diminui a tendéncia ao crescimento de grao. O mais
comum € o O1, empregado em moldes para plastico, machos, calibres, brocas, guilhotinas, tesouras,

matrizes, pungdes entre outros (HAJERSLEV, 2001).
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2.2.4 Acos resistentes ao choque

Os agos dessa série S, tém alta resisténcia a impacto ou choques e também grande resisténcia
a fadiga, em geral s@o projetados para fabricacdo de molas. A composi¢cdo quimica deste aco é con-
trolada de maneira a torna-los imunes a fragilidade do revenimento, possuem contetido de carbono
de aproximadamente 0,50%. Utilizados em talhadeiras, formdes, contra-rebites, pung¢des, brocas-guia

entre outros (MIRANDA, 2014).

2.2.5 Aco baixa liga (Low alloy)

Os acos de baixa liga da série L, tem alto teor de carbono em sua composi¢ao quimica, como
cromo, vanadio, niquel e molibdénio, sendo seu principal elemento de liga o cromo. A adicao dos
elementos de ligas sdo utilizado a fim de um aumento na temperabilidade. Além disso, atualmente a
demanda por este tipo de acos vem diminuindo continuamente, sendo os principais acos dessa série o
L2 e L6, aplicados em operacdes onde € necessdrio ter boa resisténcia aliada a alta tenacidade. Utili-
zado em componentes de maquinas como placas, cames, mandris e piancas de tornos (MESQUITA,

2016).

2.2.6 Aco moldes

Acos para moldes da série P, possuem cromo e niquel como principais elementos de liga.
Quando submetido a altas temperaturas, apresentam baixa dureza no estado recozido. Tém alta re-
sisténcia ao desgaste e ao impacto, resisténcia mecanica no nucleo e alta capacidade de polibilidade.
Podem ser usados cementados (P2 ou P6) ou apenas temperados e revenidos (P20 e P21). Utilizados
quase que exclusivamente em pecas fundidas sob pressdo ou em moldes para injecao ou compressao

de plésticos (ROBERTS; KENNEDY; KRAUSS, 1998).

2.2.7 Acos temperaveis em agua

Acos temperdveis em dgua da série W, basicamente sdo agos carbono com faixa entre (0,60%
e 1,40% de C), com ou sem adi¢do significante de Si, Mn, Cr e V. O carbono € seu principal elemento
de liga, o cromo em pequenas quantidades serve para aumentar a temperabilidade e a resisténcia
a abrasdo, e a de vanddio para manter uma granulacdo fina, consequentemente maior tenacidade.
Seu emprego varia em uma ampla faixa de matrizes e ferramentas. Aplicado em ferramentas para

forjamento a frio, cunhagem de moedas, corte de metais duros, machos e alargadores entre outros.
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Na Tabela 2.1 é encontrado um resumo sobre a classificacdo dos agos ferramentas (MI-

RANDA, 2014).

Tabela 2.1 — Classificac@o dos acos ferramentas.

Classe AISI Definicao Classe Mais Comuns Aplicacoes Mais Comuns
T T1, T15 ao tungsténio
M Aco rapido M1, M2, M4,M35, Ferramentas,brocas machos
M42 M62 ao molibdénio e fresas
\%% Temperdveis em dgua W2, W360, W390 Matrizes de cunhagem.
S Resistentes ao choque S1, 82, 83,S6e S7 Facas para N ortes de chapas
grossas a frio.
L. P2, P6 (Cementados) Acos para fabricagdo de
P Agos para moldes pldsticos P20,P21 (Temperados e Revenidos) moldes.
H10, HI9 ao cromo Matrizes para trabalho a
H Acos para trabalho a quente H21,H26 ao tungsténio ot p
H42,H43 a0 molibdénio quiente.
S Resistentes ao choque S1, 82,83, S6e S7 Facas para ¢ ortes de chapas
grossas a frio.
D Ac¢os ao cromo D2, D3, D5, D6 e D7 Conformacio a frio.
O Acos temperaveis em ao 6leo 01, 02, 03, 06 Ferramentas de corte.
Conformacdo de chapas,
A Acos temperdveis ao ar Al, A2, A3, A6 principalmente  corte e
repuxo.

Fonte — Adaptado de Paz (2016).

Grande parte dos acos ferramentas fabricados por metalurgia do p6 sdo patenteados de acordo

com a especificacdo que é de excluisividade de cada fabricante, por isso eles ndo aparecem na ta-

bela 2.1. A divisdo destes agos € realizada em carater de composicdo quimica e usam classificacdo

semelhantes as do aco ferramenta fabricado pelo processo de metaltrgia convencional, como: aco

fabricados para trabalho a frio, agcos para trabalho a quente, acos para moldes. Além disso, as acos

fabricados por metalurgia do pé possuem em sua composicdo quimica muitas das vezes elementos de

ligas ndo encontrados em processo metaldrgicos convencionais (UDDEHOLM, 2016).
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2.3 Efeitos dos elementos de liga

As caracteristicas sobre a aplica¢do dos agos ferramentas sdo dadas pelos elementos de liga,
representados na tabela 2.2, e diferenciam-se pela sua tendéncia alfagénea, gamagénea e pela combi-
nacao com o carbono. Os ferritizantes também conhecidos como alfagéneos aumentam a capacidade
de estabilizar a ferrita (ot) em temperatura ambiente, e os elementos gamagéneos favorecem a forma-

¢ao da austenita (y) (MIRANDA, 2014).

Tabela 2.2 — Elementos de liga normalmente adicionados aos agos ferramentas. Os
elementos sublinhados sdo carburigenos.

Elementos Alfagéneos Elementos Gamagéneos
Cr W Nb Mn Cu
Mo Ti Ta Ni Co
\4 Zr Si N C

Fonte — Adaptado de Miranda (2014)

Basicamente os elementos de liga nos agos ferramentas promovem a alteracao das caracteristi-
cas de resposta da temperabilidade do aco, da quantidade e natureza dos carbonetos e das propriedades
mecanicas quando os agos sao submetidos a tratamento térmico. Em consequéncia disso,os elementos
de liga aumentam a resisténcia mecanica das pecas, diminuem a distor¢do durante o processo de t€m-
pera do aco, aumentam a resisténcia a abrasdo e proporcionam a estabilidade da resisténcia e dureza
a elevadas temperaturas (HOJERSLEV, 2001). Um resumo dos efeitos que os principais elementos

de liga realizam nos acgos ferramentas, serd desenvolvido a seguir.

2.3.1 Carbono

O carbono € um elemento fundamental para promover a dureza de um ago ferramenta, conse-
quentemente algumas propriedades estdo diretamente ligadas ao aumento de carbono na composi¢ao
quimica dos agos como: aumento da resisténcia, reducdo da ductilidade, aumento da temperabilidade,
reducdo da soldabilidade. O carbono favorece a formacao de carbetos do tipo MC, sendo que a quan-
tidade ideal depende de como os elementos de liga formam carbetos numa matriz endurecida por

témpera e revenido (ASM, 1990).
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2.3.2 Cromo

O cromo é um elemento alfagéneo estabilizador da ferrita, aumenta a temperabilidade e pro-
move a formagdo de carbonetos do tipo Cry3Cg, Cr7;C3 € Cr3C. Como elemento de liga proporciona
aos acgos capacidade de corte, uma vez que os carbonetos aumentam a resisténcia ao desgaste. Adi-
cdes de cromo maiores que 11% aumentam a resisténcia a oxidacdo e corrosdo significativamente,
entretanto de acordo com a literatura teores proximos a 12% de cromo aumentam a for¢a motriz para
precipitacdo da fase — Z (Cr(Nb,V)N), fazendo diminuir a resisténcia a fluéncia (CIPOLLA et al.,
2010).

2.3.3 Molibdénio

Este elemento promove a formacao da fase ferritica e de carbonetos do tipo M>C. A tempe-
raturas proximas de 750°C tornam instdveis os carbonetos do tipo M,C, transformando-os em carbo-
netos do tipo MgC, por reacdao com o ferro. Em geral, o molibdénio como elemento de liga aumenta
a resisténcia a quente e quando combinado com niquel e cromo, aumentam o limite de resisténcia a
tracdo e o limite de escoamento. O Molibdénio tem efeitos semelhantes nas caracteristicas dos acos
ferramentas, no entanto quando substitui o Tungsténio, aumenta a tenacidade, mantendo a dureza e
resisténcia a abrasdo. Nos acos rapidos o Molibdénio substitui do ponto de vista de carbonetos, na
propor¢do de 1% de vanadio para 2% de molibdénio e o tungsténio na propor¢ao de 1% de Vanadio

para 4% de Tungsténio (AGHAJANI et al., 2009)

2.3.4 Vanadio

Adicdes de vanddio aumentam a dureza a quente e diminuem ou inibem o cresimento dos
tamanhos dos graos. Elemento estabilizador de ferrita e forte formador de carbonetos do MC, que
melhoram a resisténcia ao desgaste abrasivo e facilitam o corte. Se combinado com o C e N podem
formar carbonetos ou carbonitretos ricos em vanddio, causando melhoria significatica da resisténcia
a fluéncia a longo prazo. Em resumo esse elemento de liga influéncia nas propriedades dos acos
ferramentas proporcionando mais resisténcia mecanica, maior tenacidade, temperabilidade e sélida

resisténcia a fadiga (TANEIKE; ABE; SAWADA, 2003).
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2.3.5 Silicio

O Silicio em teores de até 1% endurecem o aco, mas diminuem a sua ductilidade. Elevadas
concentracdes deste elemento quimico, fragilizam os acos ferramentas. Ele influécia na estrutura de
forma a auxiliar na desoxidagdo, grafitizacdo e aumento de fluidez. Nas propriedades dos materiais, o
Silicio ajuda no aumento da resisténcia a oxidacdo em temperaturas elevadas e melhora a temperabi-
lidade e resisténcia a tragdo. Em geral ndo € um elemento formador de carbonetos, sendo que um ago
s6 pode ser considerado ao Silicio, quando o teor desse elemento estd acima de 0,40% (HAJERSLEV,

2001).

2.3.6 Manganés

Elemento estabilizador da fase austenitica, nao formador de carbonetos, aumenta a tempera-
bilidade, a soldabilida e o limite de resisténcia a tragdo, com dominuicao insignificante da tenacidade.
Estabiliza o enxofre com o MnS, ajuda a criar microestrutura por meio da témpera. Se houver a au-
séncia do manganés no aco formam-se sulfuretos de ferro (FeS), que sdo duros , frageis e possuem
ponto de fusdo baixo. Os sulferetos de ferro sdo segregados para os contornos de grao deixando o aco
fragil, sendo assim, esse elemento melhora a capacidade de usinabilidade destes acos (HAJERSLEYV,

2001).

2.4 Formacao de fases nos acos ferramentas

A formacao de carbonetos, cria novas fases que podem alterar radicalmente o equilibrio.
Sendo assim, o diagrama de equilibrio de fases para acos ferramentas com varios elementos de liga
em sua composi¢do quimica, diferem significativamente do diagrama de fase Fe — C. Os elementos
de liga, aumentam as faixas de composi¢ao, tornando complexo o modo de representacao grafica com
mais de trés dimensdes, ou seja, ndo ha dimensdes suficientes na geometria euclidiana para descrever
o equilibrio completo do sistema. Computadores com alta capacidade de cdlculo e trabalhos experi-
mentais, tétm sido usados como recursos para modelar uma infinidade de sistemas para agos ferramen-
tas. No entanto, antes dos recursos tecnoldgicos, estudos experimentais que restringiam composicoes
ou temperaturas, eram exclusivamente usados para estabelecer partes da fase dos acos ferramentas.
Em geral, conforme ilustrado na Tabela 2.3, serd listado os tipos e as principais caracteristicas dos
carbonetos mais comuns nos a¢os ferramentas, sendo que nos acos ferramentas os carbetos podem
ser produzidos durante a solidificacdo nos lingotes, durante trabalho a frio ou a quente, através de

tratamento térmico austenitizacdo ou revenimento entre outros.(ROBERTS; KENNEDY; KRAUSS,



1998).

Tabela 2.3 — Caracteristicas dos carbetos de elementos de liga nos acos ferramentas.

Observacoes

Tipo de Carbetos Estrutura Atomica
M;5C Ortorrémbica
M7C3 Hexagonal
M>3Cg Cubica de Face Centrada
MeC Cubica de Face Centrada
M>C Hexagonal
MC Ciubica de Face Centrada

Carboneto tipo Cementita FezC. M pode ser Fe, Mn, Cr. Em
menor frequéncia W, Mo, V.

Mais encontradas em ligas a base de cromo. Resistentes a disso-
lucdo em altas temperaturas. Resistentes a abrasdo com elevada
dureza. Enconttrados em ligas HSS.

Presente em ligas com alto teor de Cromo como acos inoxiddveis
e nas ligas HSS. O Cr pode ser substituido

Carbetos ricos em W e Mo. Podem conter quantidades modera-
das de Cr, V, Co. Presente nas ligas HSS. Extremamente resis-
tentes a abrasao.

Carbetos ricos em W ou Mo, aparecem apds a tempera. Podem
dissolve, uma quantidade consideravel de Cromo.

Carbetos ricos em Vanddio. Resistentes a dissolu¢do. Uma pe-
quena quantidade que dissolve reprecipita no endurecimento se-
cundario.

Fonte — Adaptado de Miranda (2014), Roberts, Kennedy e Krauss (1998).

A Figura 2.4 mostra a comparacao de dureza em Vickers dos vérios tipos de carbonetos de liga
em acos ferramentas HSS, uma vez que a martensita e cementita t€ém dureza significativamente menor

do que os carbonetos de liga. Em geral quanto maior a formacgdo de carbonetos e teor de carbono na

estrutura, mais resistente € o aco para operacdes de usinagens em altas velocidades de corte.
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Figura 2.4 — Dureza relativa dos carbonetos de elementos de liga, cementita e martensita nos acos
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Fonte — Adaptado de Roberts, Kennedy e Krauss (1998)

2.5 Acos ferramenta fabricados por metalurgia do po

Com mais de 100 anos de histéria de fabricacao, os acos ferramentas com alto teor de liga e
carbono fabricados por metalurgia convencional, apresentam uma série de dificuldades de processa-

mento, CoOmo:

Resfriamento lento dos lingotes permite a formagao de estruturas grosseiras de carbonetos,

gerando dificuldades durante o trabalho a quente;;

Necessidade de altas taxas de redug@o, maiores que 100:1 para desenvolver uma estrutura de

carbetos fina e uniforme;

Crescimento nao-uniforme e excessivo dos graos;

Resposta ndo-padronizada a tratamento térmico;

Baixa tenacidade (ASM, 1990).

Diante disso, o unico processo que tem a capacidade de solucionar estes problemas € a me-
talurgia do pd, por isso, este método tem ganhado cada vez mais espaco na fabricacdo dos acos
ferramentas. A metalurgia do p6 tem potencial de produzir pecas com distribui¢do uniforme de car-

bonetos, devido a solidificacdo rapida. Hoje, inimeras empresas em todo mundo estdo envolvidas
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desde a pesquisa até a produgcdo em grande escala . Embora os nimeros de producdo ndo estejam
disponiveis em sua totalidade na literatura, dentro da metalirgia do pd, o processo por atomizagao
parece ser o mais utilizado na manufatura de acos ferramentas pelas empresas fabricantes (CHANG;

ZHAO, 2013).

Figura 2.5 — Microestrutura do acos ferramentas T15.

(a) Forjado (b) Processado por Metalurgia do P6

Fonte — Autor

Devido a menor segregacio dos elementos de liga em fun¢do da répida solidificacdo, os agos
ferramentas produzidos por metalurgia do pd, tém suas propriedades mecanicas definidas pelas ca-
racteristicas dos carbetos distribuidos em sua microestrutura. No entanto, podemos dizer que os re-
sultados da distribuicao dos carbetos no processo por metalurgia do pd, produz materiais com maior

resisténcia mecanica e térmica, se comparado ao método convencional, conforme Tabela 2.4.

Tabela 2.4 — Resisténcia Mecanica e Térmica de alguns dos agos ferramentas.

Acos Rapidos Dureza (HV) Energia Térmica (/) Resisténcia a Flexao (M Pa)

CPM T15 67 19 4675
T15 Convencional 66 5 2151
CPM M4 64 43 5350
M4 Convencional 64 14 3585
CPM M2 65 32 5378
M2 Convencional 65 18 3820

Fonte — Adaptado de Roberts, Kennedy e Krauss (1998).
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2.6 Formacao de carbetos nos acos da familia Vanadis

Os problemas mais criticos relacionados as operacdes de estampagem profunda, forjamento
a frio, operagdes de corte entre outros, utilizando os acos ferramentas como matriz sdo: rachaduras,
lascas e o desgaste abrasivo. Como a durabilidade das ferramentas esta diretamente associada a alta
ductilidade, alta resisténcia ao desgaste e alta dureza, composi¢ao quimica extremamente controlada
torna-se extremamente necessario para se obter propriedades mecanicas otimizadas (TIDESTEN et

al., 2017).

Acos ferramentas fabricados para trabalho a frio, feitos pelo processo de metalurgia do p6
precisam oferecer beneficios tanto para o fabricante quanto para o usudrio da ferramenta, a fim de
reduzir custos de processos. Além disso, estabilidade e baixa distor¢do nos tratamentos térmicos é
sempre um diferencial para estes tipos de acos. Sendo assim, estas qualidades foram incorporadas em

um novo ago para trabalho a frio fabricado por metalurgia do pé6 chamamado V® 8.

A combinacao da composi¢do quimica deste material alinhado ao ajuste de processo de fabri-
cacdo deste produto ao longo dos anos, fornece ao mercado um produto de excepcional qualidade. Se

comparado a0 aco V® 6 ¢ V® 10 0 V® § representa uma grande evolucio de propriedades mecanicas.

Na Tabela 5.2, pode ser encontrado a composicao quimica dos agos da familia Vanadis, assim
como a porcentagem da distribuicdo de carbetos em cada um desses produtos. Nota-se que nao ha
formagcio de carbetos tipo M7Cs (carbetos ricos em cromo) no o0 V®8 ¢ V®4, em contra partida para
os produtos V®10 e V®6 acontece a formagio de carbetos M;C3. Para todos os acos apresentados
na Tabela 5.2, acontece a formacdo de carbetos tipo MC (Carbetos ricos em vanadio), a resposta para
isso é resultado da combinagao dos elementos quimicos e do diagrama de fases do aco com a liga

cr-mo-v. Estes resultados podem ser encontrados no artigo (TIDESTEN et al., 2017).

Tabela 2.5 — Composicao quimica e formacgao de carbetos nos acos da familia
Vanadis.

Material %Fe %C %Si %Mn %Cr %Mo %V %MC %M-C; % Carbeto

Nova Geragdo

v ®g 80,5 23 04 0,4 4,8 3,6 8,0 18 — 18

Vv ®4 859 14 04 0,4 4,7 3,5 3,7 9 — 9
Velha Geragao

Vv ®6 82,8 2,1 1,0 0,4 6,8 1,5 5,4 11 6 17

v®i0 768 29 05 0,5 8,0 1,5 9,8 19
Fonte — Adaptado de Tidesten et al. (2017).

()}

25




48
2.7 Reciclagem de materiais

O desenvolvimento sustentdvel tem se tornado um grande peso nas tomadas de decisdao ou
acoes estratégicas dentro das grandes empresas. A organizacdo internacional de comércio (OMC)
exige das companhias e paises membros, cada vez mais suntentabilidade em seus processos € pro-
dutos. Em 1987, Gro Harlem Brundtland, a entdo primeira ministra da Noruega, publicou um livro
(Our Common Future), onde definiu desenvolvimento sustentdvel ,como sendo a capacidade de suprir
as necessidades do presente sem afetar a habilidade das geracdes futuras de suprirem suas proprias

necessidades (OLIVEIRA, 2009).

Dentro desta perspectiva, as empresas pés modernas para sobreviverem a quarta revolucao
industrial ou industria 4.0, precisam desenvolver dispositivos e solugdes inteligentes, tendo como

objetivo a otimizado dos recursos naturais.

Segundo os dados da SIMA (Stell Import Monitoring and Analusis) a AISI (American Iron
and Steel Institute) notificou que no ano de 2017 as importagdes de acos ferramentas pelo mundo
foram de aproximadamente 38 milhdes de toneladas (AISI, 2018) . Devido o grande consumo deste
material, o seu reuso pode ser uma grande alternativa para econimizar 0s recursos naturais assim
como reduzir o fluxo de desperdicios dentro das empresas, no entanto, o reaproveitamento utilizando
o processo de fundi¢do para produtos com alto valor agregado, como os agos ferramentas, tem alto
custo. Sendo a rota de processamento por metalurgia do pé uma alternativa para a reutilizacdo (MEN-

DONCA et al., 2018a).

O processo de metalurgia gera aproximadamente 2 bilhdes de toneladas por ano, sendo que
a producgdo de cavacos vem aumentando a cada ano. Este aumento esta ligado ao consumo de metal
que vem de uma crescente. Em 2000 estimava-se o consumo de metal por pessoal no mundo foi de

115 kg, em 2014 esse nimero ja era de 150 kg por pessoa (SIMON et al., 2017).

Acos com alto valor agregado, quando atingem sua vida ttil sdo descartados ou refundidos.
Esse fluxo gera espaco para estudos a fim de reduzir o descarte incorreto no ambiente, assim como
analisar uma rota de viabilidade econdmica com a possibilidade de reutilizar e fabricar novos produtos

(DELFORGE et al., 2007).

Em uma anélise global, a reciclagem é fator fundamental para comercializa¢ao de um determi-
nado produto. No entanto, a industrial metaltirgica em sua grande parte, ndo tenta reaproveitar os acos
por elas descartados, conduzindo toda sua estrutura para uma baixa performance no racionamento e

uma dimunui¢io na economia de recursos nao-renovaveis (SAMANTARAY et al., 2019).
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Uma opg¢do para producdo mais eficiente, com menor indices de polui¢do e com reaproveita-
mento dos recursos nao renovaveis € a metalurgia do p6é que proporciona vdrias vantagens em relacao
ao processo convencional de fundicdo, como a produgdo de pecas com geometrias complexas, nor-
malmente de motores e engrenagens, além disso a técnica pode gerar um recuperacdo de até 95% de

metal usinados (GRONOSTAJSKI; CHMURA; GRONOSTAJSKI, 2006).

O reaproveitamento de cavacos tem duas finalidades principais: a primeria € conseguir um
produto com custo baixo custo e o segundo o apelo sustentdvel com foco na preservacao do meio
ambiente. Trabalho ja vém sendo feitos no sentido de reaproveitar cavacos descartados. Dentre estes
trabalhos pode ser citado o trabalho de Matos 2018, que realizou um estudo sobre a influéncia da adi-
¢do de Carbetos na reciclagem dos cavacos da liga da série X22 por metalurgia do p6. (MATOS, 2018.

135f. Tese (Doutorado em Engenharia Mecanica)- Universidade Federal de Itajub4, Itajuba,2016.).

Neste trabalho, pretende-se viabilizar o reaproveitamento do Vanadis® 8, agregando valor
nas propriedades mecanicas deste material, além de promover a busca por pesquisas que dao sentido
as prdticas inteligentes, explorando cada vez mais os processos inovadores para reciclagem de novos

materiais.



50
2.8 Metalurgia do po

A metalurgia do p6 (MP)¢€ definida como uma técnica de fabricagdo metaldrgica, que difere
dos outros processos convencionais por nao utilizar material fundido. Além disso, a matéria prima
para confecc@o das pecas sdo pds, que podem ser: metdlicos, ndo metdlicos ou uma mistura dos
dois. Com a metalurgia do pd, pode ser construido materiais com excelentes propriedades quimicas
e fisicas, exclusivas somente deste processo (MATOS, 2018. 135f. Tese (Doutorado em Engenharia

Mecanica)- Universidade Federal de Itajubd, Itajubd,2016.; ANGELO; SUBRAMANIAN, 2008).

Este processo vem crescendo muito ao longo dos anos, devido as suas vantagens, esta técnica

vem ganhando cada vez mais espaco no mercado. As aplicacdes deste método podem ser vistas em:

e Ligas de titanio para inddstria aeroespacial (HENRIQUES et al., 2005);
e Biomaterias (DEWIDAR; YOON; LIM, 2006);

e Eletrodos processados, enfim em uma variedade de funcionalidades (BERI et al., 2010);

Dentre as vantagens da metalurgia do pd, destaca-se: capacidade de producio de pecas com
formatos complexos dentro de campos de tolerincias especificas, controle rigoroso da composi¢do
quimica, distribui¢do uniforme de carbetos na matriz, dispensa de operacdes posteriores a usinagem,
perda minima de matéria prima, uso eficiente de energia e o processo pode ser automatizado facil-

mente (CHANG; ZHAO, 2013).

Pecas que necessitam de porosidade como € o caso dos: filtros, mancais auto lubricantes e
catalisadores s6 podem ser obtidas por compactagao e sinterizacao dos pés, além disso temos, compo-
sitos particulados como: pastilhas de freio, embreagem, contatos elétricos e filamentos (ERTUGRUL

etal.,2014).

Conforme Figura 2.6, o processo de metalurgia pode-se dividir em trés etapas fundamentais:
obtencdo dos pds, compactagdo e sinterizagdo. A obtengdo dos pés pode ser feita por técnicas dis-
tintas: atomizagdo, eletrélise, moagem ou por métodos quimicos e fisico-quimicos. Na compactagdao
o principal agente € a pressdo nos pds, que acontece por movimentacdo dos puncdes superiores €
inferiores a0 mesmo tempo, a temperatura ambiente, formando o compactado verde. J4 na sinteriza-
¢do, o compactado a verde € aquecido por fornos especiais, que chegam em temperaturas abaixo da

temperatura de fusdo, sob condi¢cdes muito bem controladas (DELFORGE et al., 2007).



Figura 2.6 — Sequéncia da Metalurgia do P6.
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Se comparado aos métodos mais utilizados na fabricacao de itens na industria metal-mecanica,
a sinterizagdo oferece menor agressdao ao meio ambiente, além de ser uma técnica com maior apelo
sustentdvel proporciona uma melhor eficiéncia no uso de energia. Conforme ilustrado na Tabela 2.6,
a metalurgia do pd, apresenta um indice de perda menor que 5% em todo ciclo produtivo, diminuindo
assim, os custos com reciclagem (BARBOZA, 2009. 85f. Dissertacao (Mestrado em Engenharia de
Minas, Metaldrgica e de Materiais)— Universidade Feral do Rio Grande do Sul, Porto Alegre, 2009.).

Tabela 2.6 — Energia consumida e indice de rejeitos da metalurgia do pé.

Enelﬁ;ﬁigﬁ?ﬁga’kg Processo de Fabricacdo Uso de Matéria Prima (%)
29 Metalurgia do P6 95
30-38 Fundigao 90
41 Extrusdo 85
46-49 Forjamento 74-80
65-82 Usinagem 40-50

Fonte — Adaptado de Associacdo Europeia de Metalurgia do Pé.

Conhecer as caracteristicas e propriedades dos pos € extremamente importante para determi-
nar as aplicagdes das pecas fabricadas por esta técnica. A redugdo de custos para desenvolver produtos
por processamento de pé tem crescido em todo mundo, devido as correlagdes empiricas formuladas
pelas pesquisas cientificas que envolvem a comunidade global. As caracteristicas mais importantes
dos pds sdo: composi¢do quimica, pureza, microestrutura, tamanho de particula, porosidade, densi-

dade, compressibilidade e resisténcia a verde (KLAR; SAMAL, 2007).



52
2.8.1 Moagem de alta energia (MAE)

A MAE € empregada na metalurgia do pé desde a década de 1960, sendo um método muito
eficiente e eficaz na produgdo de compdsitos nano estruturados a partir da mistura de pés (LLORCA-

ISERN; ARTIEDA-GUZMAN, 2013).

Os parametros envolvidos no processo explicam a distribui¢do granulométrica, os tamanhos
ou dimensdes dos pds, assim como proporcionam grandes mudancas na microsestrutura tais como:

micro deformacao da rede cristalina e a ocorréncia de reagdes quimicas (PINTO, 2008).

Entre os métodos existentes para obter a homogeiniza¢cdo da mistura dos pds juntamente com
a reducdo de particulas, a MAE € uma alternativa vidvel economicamente. Devido a alta energia de
impacto e menor tempo de processamento, a MAE pode ser dividida em dois processos essenciais:
mechanical alloying e mechanical milling. Na processo mechanical alloying acontece a formagao
de liga, através da homogeiniza¢do dos pds de diferentes metais com diferentes composicdes quimi-
cas. No método mechanical milling a moagem ¢ realizada com p6s de composi¢do uniforme como:
metais puros, intermetdlicos ou pds ligados onde a transferéncia de material ndo é necessdrio para
homogeneizagdo. A diferenca entre a MAE e a moagem convencional MC € a alta rotacdo da MAE.
Os choques das esferas estabelecem soldagem e fraturas pela acdo das colisdes das esferas com as

particulas de pés dentro do jarro da moagem (SURYANARAYANA, 2001).

O tempo de moagem na mechanical milling (MM) é menor que a mechanical alloying (MA),
pois como os pds na (MM) j4 estdo ligados, o tempo de processamento cai pela metade aproximada-
mente. Na Figura 2.7 € exemplificado um vaso de moagem que recebe esferas que quando submetidas
ao movimento de rotacdo se chocam uma contra as outras, gerando sucessivos processos de defor-
macao pldstica passando por um procedimento de fratura e soldagem a frio (SURYANARAYANA,
2004).
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Figura 2.7 — Mistura dos P6s - MAE.

Fonte — Adaptado de Suryanarayana (2001)

Como apresentado na Figura 2.8, nesta técnica da MAE, ocorre uma transferéncia de energia

com acdo do atrito e abrasdo, onde os pés podem ter morfologias distintas, dependendo do processo

de obtencao.

Figura 2.8 — Morfologia dos p6s obtidos por MAE.
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Fonte — Adaptado de MATOS (2018. 135f. Tese (Doutorado em Engenharia Mecénica)— Universidade Federal
de Itajubd, Itajub4,2016.)

Na MAE € empregago uma série de varidveis com a finlidade de atingir a formagao de fase e
até mesmo a amorfiza¢do. No entanto, o seu processamento se divide em trés com relagdo aos metais

e suas ligas, sdo eles: ductil-dictil, dactil-fragil e fragil-fragil.
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2.8.1.1 Ductil-ductil

Nesta metodologia, os aglomerados de p6 se soldam as superficies das esferas de moagem,
formando uma camada que reduz o desgaste e previne a contaminagdo proporcionando homogenei-
dade a mistura. Em seguida, formam-se particulas de maior dimensdo, chamadas de plaquetas ou
flocos, que no decorrer da MAE encruam, devido ao aumento de planos discordantes. Consequente-
mente as particulas ficam com uma menor capacidade de se deformar plasticamente aumentando a

fragilizacdo da estrutura cristalina (SURYANARAYANA, 2004).

Conforme ilustrado na Figura 2.9 é apresentado um desenho resumido de como acontece a

evolucdo durante as colisdes das esferas com o pé dentro do recipiente de moagem.

Figura 2.9 — Evolucdo das colisoes entre esferas e pos.
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Fonte — Adaptado de MATOS (2018. 135f. Tese (Doutorado em Engenharia Mecénica)— Universidade Federal
de Itajubd, Itajub4,2016.)
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2.8.1.2 Dauctil-fragil

Nesta categoria se enquadram as ligas reforcadas ODS (Oxide dispersion alloys), onde as
particulas de 6xidos sdo dispersas em uma matriz metdlica dutcil, isso aconte devido ao achatamento
gerado pelas colisdes entre pé e esfera, enquanto as particulas de 6xido ficam fragilizadas em torno
das particulas ducteis. No entanto, os elementos de 6xido ndo ficam uniformemente distribuidos,

sendo retido pela matriz dictil (ZHANG, 2004).

Com a evolugdo do tempo de moagem, as lamelas da matriz sdo refinadas e o espaco interla-
melar diminui, cedendo espago fisico para as particulas de p6 dicteis . Com a continua¢ao do processo
o sistema alcancga estabilidade entre soldagem a frio, fratura e deforma¢do dando homogeneidade a
estrutura, ou seja, para formar liga em um sistema ductil-fragil depende da solulibilidade sélida do

componente fragil na matriz dictil (SURYANARAYANA, 2001).

Na Figura 2.10 parte a), o constituinte fragil estd entre os espacos interlamelares, na parte b),
as particulas de p6 ducteis endurecidas ganham mais espacgo entre as lamelas e na parte c) acontece a

dispersdo dos elementos frageis.

Figura 2.10 — Fases do método dictil-fragil na MAE.

Fonte — Adaptado de Suryanarayana (2001)
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2.8.1.3 Fragil - fragil

Esse tipo de moagem parece impossivel acontecer para particulas com os componentes frageis-
frageis, isso porque a falta de um elemento frigil impede a ocorréncia de qualquer soldagem No en-
tanto, estudos ja relataram, que a ocorréncia de formacdo de liga pode acontecer em componentes
frageis-frageis tais como o Si-Ge e Mn-Bi. Assim, os componentes frageis sofrem fragmentagao du-
rante a moagem e seu tamanho de particula € reduzido continuamente até chegar em um limite de

cominuic¢do, onde os conjunto dos elementos entram em equilibrio (SURYANARAYANA, 2001).

Conforme mostrado na Figura 2.11 as particulas mais duras de silicio incorporadas na matriz
de germanio. Mesmo que pareca ser essencial a difusao para formar liga em todos os tipos de sistema,

parece que a liga nao ocorreu nesta ilustracao.

Figura 2.11 — MEV mostrando as particulas de Si incorporadas no Ge.

Fonte — Adaptado de Suryanarayana (2001)
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2.8.2 Variaveis do processo (MAE)

Existe um grande nimero de varidveis no processo de MAE, o que torna esta técnica com-
plexa de ser equacionada, devido a necessidade de uma série de condicdes favordveis para a técnica
atingir a fase e microestrutura desejada (SURYANARAYANA, 2004). Alguns dos parametros mais

importantes na constitui¢do do produto final sdo:

e Tipo de Moinho;

e Recipiente da Moagem;

e Tempo de Moagem/ Rotagdo da Moagem/ Tempo de Moagem:;

e Razio entre massa de material e massa de esferas;

e Tipo, tamanho e distribui¢do das dimensdes das esferas de moagem;
e Porcentagem de volume ocupado do recipiente ;

e Temperatura de moagem/ Atmosfera de moagem;

e Agentes controladores de processo (ACP’s) (SURYANARAYANA, 2004).
2.8.2.1 Tipos de moinho

Os tipos de moinho sdo diferenciados pela sua aplicagdo, velocidade de operacdo, eficiéncia
de moagem, capacidade de sistemas de resfriamento e aquecimento e diminui¢do da contaminagdo do
p6. Dentre os moinhos existentes, destacam-se trés tipos, sdo eles: Spex, Planetdrio e Attritor. Nesta

pesquisa serd utilizado somente o planetario.

Os moinhos planetdrios de bolas tem esse nome pelo movimento do recipiente de moagem,
que realiza o movimento de rotacdo em torno de seu préprio e€ixo € 0 movimento de translagdo em
torno do eixo do moinho. Os jarros sdo colocados em uma base sobre um suporte giratorio, 0 movi-
mento faz o jarro girar em torno do seu proprio eixo. Como o vaso e o suporte giratorio t€m movimen-
tos contrarios, a forca centripeta atua da mesma maneira em dire¢des opostas. Este movimento faz
com que as esferas permanecam no interior dos vasos, onde eles movimentam livremente, provocando
coli¢Oes tanto entre esferas como também contra a parede interna do vaso, estes impactos promovem
a moagem do pé (Figura 2.12). A velocidade linear gerada no sistem do moinho planetdrio € maior
que a do Spex, mas a frequéncia de impacto é menor, sendo assim o energia no moinho planetério €

menor (SCHWARZ, 1996; SURYANARAYANA, 2004).
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Figura 2.12 — (a) Moinho planetario (b) Representagdo do movimento das esferas dentro do moinho.
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Fonte — Adaptado de Suryanarayana (2001)

2.8.2.2 Tempo de moagem

Entre os parametros de moagem o tempo € a varidvel mais significativa. Em geral, elé € defi-
nido de acordo com o equilibrio entre fratura e soldagem a frio das particulas. O valor do tempo varia
de acordo com o tipo de moinho utilizado, intensidade da moagem, relacao bola/pé e a temperatura
de moagem. Os tempos devem ser escolhidos de acordo com a combinagdo dos parametros acima
e deve se perceber que o nivel de contaminagdo dos pos e fases indesejdveis aumentam de acordo
com periodos superiores ao necessario. Portanto, o tempo certo € uma funcio do estado de equilibrio,

caracterizado pela constancia da dureza e do tamanho de particula(SCHWARZ, 1996).

2.8.2.3 Velocidade de moagem

A velocidade de moagem influencia na energia aplicada ao sistema. No entanto, existe limi-
tagcdes para velocidade maxima. Por exemplo, um moinho convencional aumentar a rotagdo implica
em aumentar a velocidade das esferas. Acima da velocidade critica, as esferas serdo presas as paredes
externas e nao caem para exercer a for¢a de impacto. Portanto, a velocidade mdxima deve ter um valor
abaixo do valor critico para produzir a energia maxima de colisdo. Outra limitacdo para velocidade
maxima é que em altas velocidades a temperatura do jarro pode atingir um valor bem alto, isso pode

ser vantajoso em algumas vezes quando € necessdria a difusdo para promover a homogeneizagao,
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mas, em alguns casos, esse aumento na temperatura pode ser uma desvantagem porque a elevagdo da
temperatura acelera o processo de transformacio das fases metaestdaveis ou solugdes sélidas super-
saturadas formadas durante a moagem.Além disso, as altas temperaturas podem gerar contaminagao

dos p6s (SURYANARAYANA, 2001).

2.8.2.4 Razao entre a massa de material e massa de esferas

A razdo entre a massa de material e massa de esferas ou relacio massa/bola € um parametro
com grande importancia na defini¢cao da estrutura das particulas, granulometria e alcance de uma de-
terminada fase. A energia interna do sistema de moagem esta relacionada com a relagcdo massa/bola.
Quanto maior € esta razdo, maior € a energia produzida nas colisdes € mais intensas sao as trans-
formacdes fisicas. Consequentemente, o tempo necessdrio para moagem € menor. As razdes podem
variar entre uma faixa de 1:1 até 1:200. Pequenos moinhos utilizam de 1:15 a 1:20, no entanto, moi-
nhos industriais de maior dimensdo, como o attritor utilizam entre 1:50 ou mesmo 1:100 IVANOV;

SURYANARAYANA, 2000).

2.8.2.5 Porcentagem de volume ocupado pelo recipiente de moagem

A formacao da liga entre as particulas de p6 ocorre devido as for¢as de impacto exercido so-
bre os pd, sendo assim, é necessdrio que haja espaco suficiente para as bolase e as particulas dos pos
para se moverem livremente no vaso de moagem, portanto o preenchimento do frasco com o p6 e as
bolas € importante. Caso a quantidades de bolas e pé for muito pequena, entdo a taxa de producdo
¢ muito pequena. Por outro se for muito grande ndo havera espaco suficiente para as bolas se move-
rem. Geralmente cerca de 50% do espaco do recipiente de moagem fica vazio (SURYANARAYANA,
2001).

2.8.2.6 Atmosfera de moagem

A atmosfera promove a alteracdo da composi¢do e a geometria do pé resultante da moagem.
O O, presente na moagem permite a formacao de uma pelicula de 6xido que varia em fun¢do do nivel
de contaminagdo, com isso gera dificuldades para execucdo do processo de sinterizacao, pois a reagao

do oxigénio € altamente exotérmica (FORSMO et al., 2008).
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O principal efeito da atmosfera de moagem estd na contaminacao do p6. Portanto, os pds de-
vem ser moidos em vasos que foram evacuados ou preenchidos com um gés inerte, como o argdnio
ou hélio. O nitrogénio normalmente ndo € usado pois pode reagir com pos metélicos e consequen-
temente produzir nitretos, além disso o tipo de atmosfera também parece afetar a natureza da fase
final. Por exemplo, foi demostrado que quando as misturas de p6 de cromo e ferro foram moidas em
diferentes atmosferas de moagem a constitui¢ao final do p6 foi diferente. No entanto quando os p6s
foram moidas em atomosferas de argdnio nenhuma fase amorfo foi formada (SURYANARAYANA,

2001).
2.8.2.7 Agentes controladores de processo (ACP’s)

Durante o processo de moagem as particulas de p6 sdo soldadas a frio, especialmente se forem
ducteis, devido a alta deformacao plastica. No entanto, a liga s6 se forma se houver um equilibrio entre
soldagem a frio e fratura das particulas. Os Agentes controladores de processo, também conhecidos
como lubrificantes sdo misturados ao p6 para diminuir o efeito da soldagem a frio, isso acontece pois
os ACP’s tem a fun¢@o de absorver ou preencher as particulas deformadas resuzindo a aglomeragao
através da lubrificdo. Além disso, pode ser adicionado cerca de 1 a 5% em peso da massa total dos
p6s na mistura. Os ACP’s mais utilizados sao os dcido estedrico, dcido oxalico, dcido bérico, alumina,

metanol, polietileno glicol, entre outros (SURYANARAYANA, 2001).

Os ACP’s podem ser solidos, liquidos ou gasosos. Entretanto, eles sdo necessariamente com-

postos organicos, que apresentam a seguinte equagao da energia para redu¢do da equagdo da energia:

E=7%AS 2.1)

Sendo, E é a energia requerida (J), Y é a energia superficial especifica (J/m?) e AS é a variagio

da drea superficial em (m?) (HOSSEINI-GOURAJOUBI et al., 2015).

Os ACP’s mais utilizados sdo os acido estedrico, acido oxalico, acido borico, alumina, meta-

nol, polietileno glicol, entre outros (SURYANARAYANA, 2004).
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2.8.3 Adicao de carbetos no processo de moagem

Ha anos, a comunidade cientifica vem se esfor¢cando para melhorar as propriedades dos pro-
dutos sinterizados. No entanto, a adi¢do de carbetos como: carbeto de titdnio ou carbeto de nidbio
tem sido utilizados com objetivo de melhorar significativamente a dureza de diversos tipos de ma-
teriais desde a década de 1990 (BOLTON; GANT, 1996). Além disso, os denominados 6xidos ou
carbetos como Al O3, VC, NbC, TiC e WC sao particulas que quando misturadas na matriz metélica
contribuem para aumentar a performance das propriedades mecanicas, fisicas e quimicas (MADE]J,

2013).

A combinacio de dois elementos quimicos, sendo um deles o carbono (C) e outro elemento o
mais eletropositivo, da origem aos carbetos, também conhecidos como carbonetos ou carburetos. Em
geral, a representacdo dos carbetos € definida pela formula E,C,, além disso, eles sdo sais bindrios
que podem produzir 6xidos metélicos ou hidréxidos. Na técnica de MAE, os carbetos dispersos em
matriz metélica conferem aos materiais boas propriedades triboldgicas como : resisténcia ao desgaste,

baixo coeficiente de expansdo térmica e aumento de resisténcia a abrasio (KOSOLAPOVA, 2012).

De acordo com a necessidade da inddstria metal mecénica por produtos cada vez mais susten-
taveis, o processo de reaproveitamento de cavacos pelo processo de MAE tem se tornado uma grande
alternativa para reciclagem de produtos metélicos com alto valor agregado. No entanto, um parame-
tro fundamental para analisar a viabilidade na MAE € avaliar a diminui¢do do tempo de processo, ou
seja, quanto menor o tempo de moagem mais eficaz e econdmica € a técnica. Sendo assim, como a
maioria dos agos apresentam caracteristica ductil e os carbetos sdo ceramicos extremamente duros,
quando estes elementos sdo misturados na moagem, a colisdo das particulas causam uma regido de

tensdes, levando a ruptura da particula ductil. (SURYANARAYANA, 2001).

Nos agos ferramentas, elementos de liga como: cromo, molibdénio e vanadio quando combi-
nados com o carbono podem formar carbetos antes, durante a apds a sinterizagcdo. Entretanto, cada
um destes compostos fornecem caracteristicas diferenciadas aos materiais. O carbeto de cromo tem
alta dureza, elevada resisténcia a corrosao e se comporta como um composto refratdrio (BALBINO,
2016. 89 f. Dissertacdo (Mestrado em Materiais para Engenharia) — Universidade Federal de Itajuba,
Itajub4, 2016.). O carbeto de molibdénio promove a formacao de graos finos, pois eles sdo inibidores
de crescimento de graos e também prejudiciais para o fluxo liquido que viabiliza a formacgao de poros,
diminuindo, consequentemente a resisténcia mecanica. Ja os carbetos de vanddio aumentam a dureza,

que em grande parte dos casos € benéfica para reducao dos tempos e processamento (SERNA, 2008).
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2.9 Planejamento de experimentos

O DOE (Design of Experiments), traduzido como planejamento de experimentos ¢ uma téc-
nica que combina artificios matematicos e estatisticos para desenvolver experimentos eficientes, ca-
pazes de produzir inferéncias com alto nivel de confianca (MONTGOMERY, 2017). Além disso, o
DOE € uma ferramenta poderosa para otiminzacdo de processos, sendo atualmente utilizada nas in-
dustrias, devido sua capacidade de fornecer dados com maior precisdo estatistica com menor custo

possivel (WEISSMAN; ANDERSON, 2015).

Essa metodologia foi desenvolvida por Fisher no inicio do século XX com emprego inicial na
agricultura e ciéncias bioldgicas. Com o passar dos anos, George Edward Pelham Box na década de
1950, aperfeigoou o DOE que se manteve na comunidade académica até o momento em que houve a
evolucdo dos computadores dando lugar a inimeros softwares capazes de realizar cdlculos cada vez

mais complexos (MONTGOMERY, 2017; ROWLANDS; ANTONY, 2003).

Segundo George, Hunter e Hunter (2005) o DOE visa analisar os efeitos de uma varidvel
resposta (y) através de um conjunto de experimentos, utilizando dois ou mais fatores (xi, x2, xj...)

com dois ou mais niveis para:

Definir a significancia de um fator;

Determinar as equacdes de predi¢do;

Permitir a otimizacdo do processo;

Compreender 0 miximo a partir do minimo possivel de experimentos, sempre minizando 0s

eITos;

Validar os resultados através de residuais entre outros.
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Na Figura 2.13 € feito uma ilustra¢io esquemadtica sobre como a relacdo entre as varidveis de

entrada impactam na varidvel resposta para a aplicagdo do DOE em um processo.

Figura 2.13 — Estrutura do planejamento de experimentos.
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Xp Xp e X
Ya
Entrada Saida 7’2
Matéria :
Prima I:> Processo :> . | Produto
Ym
2, 2, .. Z,

Fatores Incontrolaveis (z)

Fonte — Adaptado de Montgomery (2017)

Dentro do DOE existem quatro tipos principais de projetos experimentais, sendo eles: ex-
perimento fatorial completo, fatorial fracionado, superficie resposta de Taguchi. Neste trabalho serd
abordado somente as técnicas fatorial e superficie resposta, entretanto, conforme apresentado na Ta-

bela 2.7 sera sintetizado os quatro métodos citados anteriormente.



Tabela 2.7 — Resumo dos principais projetos de planejamento de experimentos.

Projeto Experimental

Caracteristicas

Vantagens

Desvantagens

Fatorial Completo 2¢

Fatorial Fracionado 2¢~!

Superficie de Resposta

Taguchi

Indicado quando vdrios
fatores devem ser estu-
dados em dois ou mais
niveis e a relagdo entre
os fatores podemser sig-
nificativos.

Tem muita importancia
em experimento explo-
ratérios onde se deseja
com a quantidad mi-
nima possivel de amos-
tras identificar fatores
com grandes efeitos. Uti-
lizado somente para ana-
lise de 3 ou mais fatores.

Adequado quando se de-
seja refinar os niveis de
alta performance quando
os fatores mais significa-
tivos ja foram determina-
dos.

Apropriado para identi-
ficar quais fatores con-
trolaveis minimizam a
interferéncia dos fatores
incontrolaveis.

Varre todas as combina-
¢Oes possiveis entre os
niveis dos fatores do ex-
perimento.

Varre um menor nimero
de combina¢des minimi-
zando custos e tempo.

Resultados sélidos frente
aos impactos de con-
digdes ndo favordveis,
como erros aleatérios e
pontos influentes, por-
que a metodologia é ro-
busta. E possivel a op-
timizacdo de processos
com baixa dispersao.

Este método possibilita
andlises com muitas va-
riaveis de entrada com
um nimero bem redu-
zido de experimentos.

Atua somente em dois
niveis e se houver muitas
varidveis existe a neces-
sidade de se fazer uma
grande quantidade de ex-
perimentos.

Somente com o expe-
rimento Fatorial Fracio-
nado nao € possivel oti-
mizar o processo, sendo
necessario um outro tipo
de experimento para oti-
mizagdo.

Na extrapolacdo dos
pontos (+2) e (-2) pode
apresentar erros, tendo
em vista 0s poucos ex-
perimentos feitos nestes
niveis.

Oferece uma ideia pri-
mdria do processo, em-
bora possam apresen-
tar modelos matematicos
naoconfiaveis.
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Fonte — Adaptado de Kuehl e Kuehl (2000)

Com o avanco tecnolégico dos computadores, e dos softwares como (Minitab ®, SPSS®,
Design Expert 9®, entre outros) o amplo uso dos modelos matematicos em problemas de engenharia,
tem-se tornado uma ferramenta poderosa para validacdo de modelos mecanicistas. Sendo assim, a
escolha do DOE para este trabalho € essencial para desenvolvimento de uma investiga¢do com base
cientifica e confidvel frente as inimeras varidveis que difultam a tomada de decisdo das pesquisas
académicas na drea de engenharia. Com isso, 0 uso do projeto de experimentos permitird a otimizagao

e escolha dos pardmetros mais significativos do processo.
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2.9.1 Planejamento fatorial completo

Planejamento fatorial completo € utilizado quando existe a necessidade de estabelecer quais
fatores sdo mais significativos e estudar quais sdo as consequéncias dos efeitos das varidveis entradas
na varidvel resposta. O planejamento conhecido como FFD (Full Factorial Designs) sdo arranjos
experimentais de fatores construidos de maneira que cada varidvel independente seja experimentada

um ndmero igual de vezes em cada um de seus niveis (MONTGOMERY, 2017).

Os FFD’s mais usuais sdo os de base 2, neste tipo de combinag¢do, o nimero de experimentos
para criar um arranjo equilibrado € igual a 2", onde n é o numéro de fatores envolvidos. Conforme
apresentado na Tabela 2.8, um experimento de trés fatores (A, B, C), tendo dois niveis, minimo (-1)
e maximo (+1) tem 23, um total de 8 experimentos . Além disso, é interessante aleatorizar as corridas
para garantir a ndo tendénciosidade e independéncia dos dados, a fim de evitar erros sistematicos

(DEVOR; CHANG, 1992).

Tabela 2.8 — Planejamento de experimentos trés fatores e dois niveis.

Fatores de
Nuamero do teste Controle Ordem do Teste (aleatério) Resposta (y;)
A B C
1 -1 -1 -1 6 Vi
2 +1 -1 -1 8 o
3 -1 41 -1 1 V3
4 +1  +1 -1 2 V4
5 -1 -1 +1 5 Vs
6 +1 -1 +1 3 Y6
7 -1 +1 +1 4 V7
8 +1 +1 +1 7 8

Fonte — Adaptado de VIRGIL, ANDERSON e ROBERT (2019).

Um modelo com trés fatores A,B e C, cada um com dois niveis, totalizando oito combinagdes,
pode ser ilustrado por um cubo com sete graus de liberdade, conforme apresentado na Figura 2.14 e
Equacao 2.2, onde das oito combinagdes, trés estdo relacionadas com efeitos principais, € 0s outros

quatro graus de liberdade estdo associados com as interacdes : AB, AC, BC e ABC.
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Figura 2.14 — Representacdo de um modelo com trés fatores A, B e C através de um cubo de sete

-+ - %Z

Fonte — Adaptado de Myers, Montgomery e Anderson-Cook (2016), Oliveira et al. (2019)

Vijk = 1+ T+ B+ e+ ua(thij) + us (i) + ues (Bje) + 17 (TBYi jk) + €iji (2.2)

Sendo:

u - média dos resultados;

ui(i=1,...,7) - coeficientes de regressao
dos parametros;

T; - efeito principal do fator A;

(tBij)- efeito de iteragdo entre os fatores A e B;
(tYik)- efeito de iterac@o dos fatores A e C;
(

BYjk) - efeito dos fatores B e C;
(TBYijk) - efeito de iteragdo entre os fatores
A, BeC;
Vi - efeito principal do fator C; €; jk - erro experimental.

B - efeito principal do fator B;

Também € possivel estimar os efeitos e a iteragdo entre fatores, através da Equacdo 2.3

(MONTGOMERY, 2017):

_ LYtk

5=

(2.3)

Sendo:

E; - Efeito Estimado
N - Numero total de Experimentos
Y vi-x; - Soma dos resultados y; dos experimentos multiplicados pela coluna x;.

Com as equagdes é possivel contruir grificos através de softwares como o Minitab ® para

ajudar na interpretacdo dos resultados, onde todos os fatores importantes aparecem em um intervalo
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de confianca de 95%. Importante notar que a variacao das respostas estard em funcdo da mudanca de

nivel (-1, +1) de um fator x1, no qual os outros fatores permanecerao constantes.

De acordo com o grafico da Figura 2.15, quando as linhas entre os fatores sdo paralelas,
dizemos que nao héd iteracdo entre os fatores, em contra partida, se o grafico de iteracdo entre os

fatores mostrar linhas ndo paralelas existe iteracdo entre os fatores.

Figura 2.15 — Graficos de iteragdo entre os fatores.
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Fonte — Adaptado de VIRGIL, ANDERSON e ROBERT (2019)

w

2.9.2 Superficie resposta

A metodologia RSM — Response Surface Methodology é um recurso dentro do planejamento
de experimentos, que visa otimizar uma resposta influenciada por diversos fatores. Esta técnica €
muito eficaz, pois € capaz de formar curvas entre os fatores e respostas através de uma funcdo qua-
drética, que permite alcancar rapidamente o ponto de otimizagdo pretendido no processo (MYERS;

MONTGOMERY; ANDERSON-COOK, 2016).

O RSM € um arranjo experimental adequado para quando se conhece muito bem o processo
e se deseja otimizd-lo. Algumas regras bésicas devem ser verificadas para implementagdao do RSM,
como: escolha de um nimero pequenos de fatores para constru¢do dos designs entre 2-3, todos os
fatores devem ser continuos e o modelo utiliza regressdes avancadas para encontrar o ponto 6timo

(OLIVEIRA et al., 2019).

Na maoira dos casos praticos em um setor industrial, as relagdes entre respostas e variaveis de
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entrada s3o uma incégnita, assim sendo, no caso do RSM, uma modelagem com func¢des polinomiais

sao utilizadas para elucidar as relagdes entre as varidveis (VIRGIL; ANDERSON; ROBERT, 2019).

Assim, de acordo com uma regressao simples onde se conhece o modelo linear, quadrético e

cubico para cada fator (x) em relagcdo ao (y), temos a equacao 2.4.

y=PBo+Pix1+Paxa+ -+ Prxx +€ (2.4)

Sendo:

x; - Varidveis independentes;

B; - Coeficientes a serem estimados
k - Varidveis independentes;

€ - Erro experimental;

Normalmente os sistemas apresentam curvatura, tornando os modelos de primeira ordem ina-
propriados. Dessa forma, somente um polinimio de grau superior pode representar a relacio entre as

respostas e variaveis independentes, conforme modelo apresentado pela equagdo 2.5:

k k k
y=Bo+ZBixi+ZB,-,~x,-2+---+ Z Bijxixj+¢ (2.5)
i=1 i=1 i=j=1

Com isso, conforme exibido nas equagdes anteriores, grande parte das modelagens envol-
vendo planejamento de experimentos utilizam uma ou ambas as técnicas para resolu¢do dos proble-
mas. Apesar de muito sélido e robusto, um sistema polinomial pode nio apresentar uma aproximagao
apropriada para todo o conjunto experimental, no entanto estes modelos tem muita eficicia para uma

regido restrita (MONTGOMERY, 2017).

Consequentemente, esta metodologia representa as respostas através de modelos de segunda
ordem buscando por meio da curvatura definir o ponto de mdxima e minima otimizagdo da funcdo.
Conforme apresentado na Figura 2.16, se ndo houver curvatura, a resposta tem uma forma de apre-
sentacdo linear, sendo a modelagem de primeira ordem suficiente. Se houver curvatura, de acordo
com a Figura 2.17, é necessdrio uma modelagem de segunda ordem onde a representacio gréfica €

uma superficie.
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Figura 2.16 — RSM modelo linear.

Viscosidade

Temperatura

Fonte — Adaptado de Montgomery (2017).

Figura 2.17 — RSM modelo curvatura.

Rugosidade de superficie (um)

9140
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Fonte — Adaptado de Sahu e Andhare (2017).

1335 013

Na Figura 2.17 € apresentada um gréfico obtido em um artigo que estuda sobre otimizacao
multiobjetivo para melhorar a produtividade da liga Ti-6Al-4V através do aumento da velocidade de
moagem. Pode-se notar pelo resultado que a modelagem de superficie € uma funcdo quadratica por
ter curvatura. Além disso, € possivel perceber que quanto maior a velocidade de corte € menor a

velocidade de avango menor a rugosidade de superficie. Sendo assim, através do grafico de superficie
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resposta € possivel obter um equacionamento da modelagem de modo a encontrar diversos pontos

6timos dependendo da particularidade do seu processo (SAHU; ANDHARE, 2017).

Esta € a finalidade deste trabalho, adquirir a melhor configuragdao dos parametros para obter
o menor tamanho de particulas possivel, consequentemente menor porosidade e melhor resisténcia

mecanica em processos posteriores.

Além disso, a combinacao mais frequentemente usada para modelar as fun¢des do RSM e
realizar a andlise de dados é o arranjo composto central (Central Composite Design-CCD), sendo
aconselhado a sua utilizacdo quando o planejamento fatorial precisar de uma sequéncia. Em resumo
o CCD é contruido por trés grupos diferentes de elementos experimentais: fatorial completo 2¥ ou
fatorial fracionado 27 sendo p a fracdo esperado do experimento, um conjunto de pontos cen-
trais “(Center Points)” e, um grupo de niveis extras denominados pontos axiais “(Axial Points)” ou
“(Startpoints)”, em razdo disso, os pontos axiais podem ser circunscrito, inscrito ou de face centrada

conforme apresentado na Figura 2.18.

Figura 2.18 — Arranjos CCD.

CCC CCl CCF
-$
[ ----'-"-_--'---.
# [ ® ® @
@ Elementos fatoriais (2¥) @ Pontos centrais (cp) @ Pontos axiais (2k)

Fonte — Adaptado de MENDONCA (2018).

Posteriormente a aquisi¢do da modelagem, o préximo passo € realizar a Andlise de Varian-
cia ANOVA (analysis of variance) examinando quais contetidos sdo significativos e quais devem ser
eliminados. Para testar os dados dos experimentos deve-se analisar P-Value. Se o teste individual for
inferior ao nivel de significincia normalmente utilizado como 5%, rejeita a hipétese de que termos
especificos ndo sdo significantes. Entretanto, se o teste for superior ao nivel de significancia, o termo

deve ser excluido se proceder um aumento do coeficiente de determinagao ajustado (RZ ;) concomi-

J
tantemente com a diminui¢ao dos termo erro S (MYERS; MONTGOMERY; ANDERSON-COOK,

2016; MONTGOMERY, 2017; OLIVEIRA et al., 2019).
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3 MATERIAIS E METODOS

As etapas para constucao da rota alternativa de reciclagem proposta neste trabalho encontram-
se na Figura 3.1. Na primeira etapa, apds recebimento do material, foi necessario uma caracterizagao
microestrutural do material recebido, para verificar se os valores de composi¢do quimica e dureza

estdo de acordo com os dados disponibilizados pelo catdlogo do fabricante.

Na segunda etapa, foi realizada a usinagem para coleta dos cavacos em um Centro de Usina-
gem Romi Discovery 560. Interessante observar que todos os parametros do processo de usinagem do
Vanadis ®8 como: rotagio, avanco e profundidade de corte foram executados em acordo com o ma-
nual da Uddeholm. Além disso, a usinagem foi feita com maior facilidade, pois a Uddeholm entrega

o Vanadis ®8 no estado recozido.

Ap6s a obtengdo dos cavacos, a terceira etapa consistiu na primeira fase da MAE, realizada em
um Moinho Planetdrio. Devido  caréncia de trabalhos e artigos com acos Vanadis ®8, os pardmetros
de moagem foram escolhidos com base em estudos de agos ferramentas que sdo préximos como:
Vanadis ®4 e Vanadis ®10. Nesta fase, trés configuracdes distintas serdo executadas dos pés de
Vanadis ®8. A primeira sem adicio de carbeto, a segunda com a adi¢io de 3% de carbeto de vanadio
e terceira com a adi¢do de 3% de carbeto de molibdénio. O tempo de moagem para andlise serd de 4,

8 € 12 horas.

Na quarta etapa, com a utilizacdo do MEV, DRX e difragdo a laser, foi efetuada uma caracte-
rizagdo do p6 da primeira fase da MAE com objetivo de selecionar a configuracao mais eficiente com

relagc@o ao tempo de processo para reducdo das particulas.

Na quinta etapa, apds a escolha técnica da configuracdo mais eficiente da primeira fase, foi
realizada a segunda fase da MAE. Neste ciclo, foi aplicado a técnica superficie de resposta do planea-
mento de experimento (DOE), para verificar a influéncia dos parametros tempo e rotagao na resposta

do processo.

Na sexta etapa, foram colhidos os resultados da difracdo a laser e do peneiramento de cada ex-
perimento do DOE, tendo como meta encontrar amostras com distribuicdo mais homogénea possivel,

com tamanho médio de particulas abaixo de 150um.

E por fim, na sétima e dltima etapa foi realizado a otimizagdo e validacdo do modelo encon-

trado pelo DOE.



72

Figura 3.1 — Rota Alternativa de Reciclagem por Metalurgia do P6
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Na Figura 3.2 € exibido um fluxograma, que resume as principais etapas propostas neste

trabalho, ja descritAs de forma detalhada na Figura 3.1.

Figura 3.2 — Fluxograma das principais etapas de desenvolvimento do projeto
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3.1 Materiais

Nesta pesquisa foi utilizado o aco Vanadis ® 8, fornecido pela empresa Uddeholm. O material
foi recebido em forma de bloco, com peso de aproximadamente 2,567 kg com medidas de (4,3 x 7,9
x 9 cm), cuja composicdo quimica e condi¢do de entrega conforme Tabela 3.1.

Tabela 3.1 — Composigio e condi¢io de entrega do Vanadis® 8.

Elementos Quimicos Vanadis ®§_ % em peso Condicao de Entrega do Material
F 80,5
C 2,3
Si 0,4
Mn 0,4 Recozido < 270HB
Cr 4.8
Mo 3,6
v 8

Fonte — Adaptado de UDDEHOLM (2016).

Para verificar a andlise da eficiéncia da adi¢do de carbetos na MAE foi usado carbeto de mo-
libdénio mo,C e vc carbeto de vanddio. Na Tabela 3.2 encontram-se as particularidades de resisténcia
mecanica dos carbetos utilizados nesta pesquisa.

Tabela 3.2 — Caracterizacdo mecanica dos carbetos de vanddio e molibdénio.

Carbeto de Vanadio Carbeto de Molibdénio

(VC) (MoyC)
Teor de Carbono — % 19,08 11,1
Massa Especifica — g/cm3 5,71 8,20
Ponto de Fusdo —°C 2730 2505 - 2692
Dureza Rockweel — A 91 89
Microdureza — Vickers 2950 1950
E - GPa 268 — 420 227 - 553
6. — MPa 607 901
Tamanho de Particula — ym 3-5 3-5

Fonte — Adaptado de MATWEB (2020).

3.2 Meétodos

Quase todos os equipamentos empregues na parte experimental, foram disponibilados pelos
laboratdrios da Universidade Federal de Itajuba-UNIFEI, exceto a parte de usinagem do material, que

foi realizada na unidade do SENAI Santa Rita do Sapucai Ul CDTSVE Stefan Bogdan Salej-MG.

As métricas utilizadas para usinagem do Vanadis ®g SuperClean, foram escolhidas de acordo
com o (Datasheet-catdlogo) distribuido pela UddeHolm (UDDEHOLM, 2016). Ja a defini¢do dos pa-

rametros de moagem, adi¢ao de carbetos e otimizagdo via planejamentos de experimentos superficie
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resposta, foram feitos com base em artigos e trabalhos cientificos sobre acos ferramentas com os

temas ligados a MP, MAE e DOE.

3.2.1 Usinagem e formacao dos cavacos

Os cavacos do Vanadis ® 8, foram obtidos por fresamento no centro de usinagem modelo
ROMI DISCOVERY 560 ®, sem a utilizacao de fluido refrigerante. Além disso, para evitar a oxida-
¢do do subproduto e diminuir o esfor¢co de corte da maquina, empregou-se uma rotacao de 350 rpm,

calculada com base na velocidade de corte fornecido pelo catdlogo da Uddeholm de 70 m/min.

Outro ponto relevante foi a determinagao da velocidade de avango da mesa de 210 mm/min,
escolhida em funcdo do avanco por niimero de dentes com os valores entre 0,06-0,20 mm/dente. A
profundidade de corte utilizada foi de 1mm e os insertos eram classe tipo P para acos em gerais .
Na Figura 3.3 € apresentado o centro de usinagem e a forma de coleta dos cavacos, com forracao da

madquina em papeldo.

Figura 3.3 — M4quina e procedimento para coleta dos cavacos

Ferramenta
de corte. |48
{ 1
Vanadis ® 8
)

Dispositivo
de fixagdo |,

Fonte — Autor
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Os célculos utilizadas para determinar a rotacdo da maquina CNC, assim como a velocidade

de avanc¢o da mesa e profundidade de corte sdo dados pelas Equacdes 3.1, 3.2 e 3.3.

n-D,,-n .
VC = W(m/mm)

Sendo:

V. - Velocidade de Corte em (m/min)
D,, - Diametro da peca em (mm)
n - Rotagdo em (rpm).

Vi = f;-z-n(mm/min)

Sendo:

Vy - Avango da Mesa em (mm/min)
f= - Avanco por dente em (mm/dente)
z- Nimero de insertos

n - Rotagdo em (rpm).

Sendo:

ap - Profundidade de corte em (mm)

P, - Poténcia de usinagem efetiva em (KW)

M- Coeficiente da eficiéncia da maquina

f - Avanco por rotacdo em (mm/rot)

V.- Velocidade de corte (m/min)

K- Coeficiente de forca especifica de corte em (MPa).

(3.1)

(3.2)

(3.3)
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3.2.2 Preparacao do CR para analise microscopica

Para analisar o material como recebido foi necessderio realizar a preparacdo metalografica
da amostra. Um pequeno pedaco do material Vanadis® 8 foi embutido em resina termofixa pela
embutidora modelo PRE30 com pressdo de 100 a 150 kg f /cm?. Posteriormente utilizou-se as lixas
nas granas 180, 240, 400, 600, 800, 1200 em uma maquina politriz da marca Arotex®, modelo Aropol
2V para lixar as amostras. O polimento foi executado com dilui¢dao (50% de alumina 0,05 um e 50%
de 4gua). Para revelacdo microestrutural foi feito o ataque com nital (4% &cido nitrico e alcool), por

meio do método por imersdo com tempo de 4 segundos.

3.2.3 Caracterizacao microestrutural
3.2.3.1 Microscépio éptico

A caracterizacao microestrutrual do material como recebido, assim como andlise do contorno
de grio e distribuicdo de carbetos, foi realizada no Laboratério de Processamento e Caracterizagao
de Materiais - LPCM da UNIFEI. O microscopio marca OLYMPUS, modelo BX41M auxiliado pelo
programa Stream Basic ® foi utilizado para aquisicdo das micrografias. A obtengdo das imagens

foram feitas com ampliacdo de 100X, 200X, 500X e 1000X.
3.2.3.2 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV/EDS)

Para avaliacdo da morfologia e tamanho médio das particulas dos pds durante o processo de
moagem, empregou-se 0 microscopio eletronico de varredura no modo de elétrons secundérios (SE).
Para andlise e confirmacio da distribuicdo dos elementos quimicos presentes no aco Vanadis 8 ®

utilizou-se o MEV para analise de energia dispersiva de raios X por espectroscopia (EDS).
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Conforme mostrado na Figura 3.4, o equipamento modelo Carls Zeiss EVOMA15®, com de-
tector de espectroscopia por dispersdo de energia da marca Bruker, modelo XFlash 6/110®, se encontra

na Laboratdrio de Caracterizagdo Estrutural (LCE)-UNIFEI.

Figura 3.4 — Microscopio eletronico de varredura

Fonte — Autor

3.2.3.3 Distribuicdo Granulométrica das Particulas

A separacdo e dispersdo dos tamanhos de particulas com relacdo ao tempo de moagem, fo-
ram realizadas através da utilizacdo de dois instrumentos: Primeiro o agitador de peneiras eletro—
magnético para analises granulométricas marca Berfel ® e o segundo, o equipamento Microtrac Blu-

ewave S3500®, ambos localizados no (LPCM) e (LCE)-UNIFEI.

O primeiro passo para verificar a evolucao da moagem em reduzir as particulas em funcdo do
tempo foi peneirar os pds. Para isso, programou-se para que o agitador eletro-magnético trabalhasse
com vibra¢cdo maxima, durante 20 minutos. No processo de peneiramento foram utilizadas trés penei-
ras, respectivamente de 40 mesh — (425 um), 100 mesh — (150 ym), 230 mesh — (63 ym) e uma base

para recolher os p6s com granulometria menor que 230 mesh — 63 ym.

Antes da andlise por difracdo a laser, todas as amostras foram pesadas na balanga analitica
marca SHIMADZU, modelo AUY220, capacidade 220(g), com tamanho do prato de 80 mm de dia-

metro e precisdo 0,0001(mg).
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O estudo da distribuicdo dos tamanhos das particulas com rela¢do a duracio do processo foi
efetuado pelo equipamento Microtrac Bluewave S3500®), exibido na Figura 3.5, constituido por 2
lasers com comprimentos de onda vermelho (780 nm) e azul (405 nm). Para estes ensaios, os pds
em cada situagcdo foram desaglomerados por meio de ultrasom. Com o objetivo de nao influenciar a
resposta da difracdo a laser por meio da aglomeracgdo, foi aplicada uma gota de detergente liquido

neutro como agente dispersante.

Figura 3.5 — Analisador de tamanho de particulas

Fonte — Autor

3.2.3.4 Difracao de Raios X (DRX)

Para identificacdo das fases, antes e apds a MAE, utilizou-se nesta pesquisa a técnica de
difracdo de Raios de X. O equipamento empregado foi o DRX—PANalytical X Pert Pro model B.V.®
com comprimento de onda CuKy (1,54421& ) intervalo de varredura com angulo de 10 — 90°, fase

0,02° e tempo de passo 1,5 s (Figura 3.6).



Figura 3.6 — DRX — Laboratério de caracterizagdo microestrutural (LCE)
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Fonte — Autor

80



81
3.3 Refinamento de Rietveld

Existem diferentes técnicas e recursos amparados por softwares de altissimo nivel, capazes

de calcular o percentual de fases em um material metalico.

Dentre estes métodos, como exemplo pode-se destacar:

e MEV modo (EBDS) difracdo de elétrons retroespalhados para fazer o mapeamento juntamente

com programa para o cdlculo Thermo-Calc ®;
e A MO com auxilio do software OPEN SOURCE ImagelJ;

e O célculo de forma manual utilizando o procedimento de Heyn, método por intercepto linear
médio, descrito na norma ASTM E112-96 (2010) (TIDESTEN et al., 2017; GONCALVES,
2016; DIAS, 2008; MARINI; GATAMORTA; BOAS, 2015; STANDARD, 2004).

Entretanto, a precisdo destas técnicas, sO se torna significativa se as constituintes das fases
do material examinado apresentarem grandes diferencas de reflexibilidade de luz. Isto esta totalmente
ligado a preparagc@o da amostra como ataque quimico, polimento entre outros. Sendo assim, uma outra
alternativa utilizada neste trabalho para determinar as porcentagens das fases do material foi, através
dos dados do DRX realizar o refinamento de Rietveld com auxilio do software X Pert HighScore

Plus®.

Basicamente, a técnica consiste no ajuste ou refinamento dos pardmetros de uma estrutura
cristalina pela insercdo de dados como: parametros de rede, arranjos atdmicos, simetria espacial,
parametros do perfil e intensidade das reflexdes (PINTO, 2008). Estes dados podem ser encontrado

em um banco de dados de estruturas cristalinas da CAPES (CAPES, 2020).

Na metodologia de Rietveld, os residuos entre todos os pontos de ajuste observados e cdlcu-
lados sdo reduzidos por um refinamento de minimos quadrados de acordo com os parametros sele-
cionados. O desenvolvimento do refinamento é controlado por um conjunto de itens. Entre os mais
usados estdo R,,, representando a ponderagdo e o ajuste (S), que € a relagdo entre 0 Ry, € Rexp. Ryyp

€ R.xp 830 equacionados da sequinte maneira:

1/2
RWP - (Z‘/Vi(yi,obs - Yi,calc)z/zm(YLObS)z) (3'4)
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1/2
Rexp = ((N—P)/Z_Wim,ohs)z) (3.5)

Onde, Y; »p5 € a intensidade observada, Y; .« € a intensidade calculada, W; o peso do ponto i
na difracao do perfil, N é o numero de observacoes e P o numero de parametros (SNELLINGS et al.,

2010).

3.3.1 Tamanho de cristalito e analise percentual de fase cristalina
3.3.1.1 Tamanho de Cristalito

Uma outra forma de analisar a eficiéncia da adi¢io dos carbetos na MAE do V ® 8 ¢ pelo
célculo do tamanho de cristalito. Como a microdeformagao e o tamanho de particula estdo diretamente
relacionados com a largura dos picos de difracdo, o tamanho de cristalito pode ser cdlculado através

da férmula de Scherrer (LANGFORD; WILSON, 1978).

K-A
D= g 058 (3.6)

Onde, D ¢é o tamanho de cristalito em (nm) em uma direcdo dada hkl, K é a constante de
Scherrer que varia de acordo com a simetria da estrutura do cristal, normalmente utilizada como 0,9,
A € o comprimento da onde de radiag@o utilizada, Bz € a largura a meia altura (FWHM) do pico de
difracdo ja corrigido pelo refinamento calculado em radianos e 0 é o dngulo de Bragg também em

radianos.

Entretanto, como a MAE provoca o alargamento dos picos de difratometria no p6, pode-
se concluir que o alargamento é consequéncia da microdeformagdo ou diminui¢do do tamanho de

cristalito (PINTO, 2008).

Assim, com os dados do refinamento de Rietveld feitos pelo software X’Pert HighScore
Plus®, ¢ possivel calcular a correcio dos angulos de Bragg e as larguras a meia altura (FWHM) de

todas as configuracdes de moagem. E, consequentemente, calcular os tamanhos médios de cristalitos.

Basicamente, o X’Pert HighScore Plus®, utiliza um ajuste empirico dos picos baseado em
uma fun¢do Lorentziana para o tamanho de particula e uma fun¢do Gaussiana para o efeito da micro-
deformacao, sendo o resultado da convolugdo destas duas fun¢des conhecidas como fun¢ao de Voigt.

Como a funcdo de Voigt € muito complexa para ser implementada em uma rotina computacional de
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refinamento, uma aproximacao muito boa é conhecida como fungdo pseudo-Voigt (PINTO, 2008).

Para mais detalhes (BISH; HOWARD, 1988).
A qualidade do refinamento € dado pela razdo entre Ry, € R, descritos nas equacdes (3.2 €

3.3):

Ryp
Rext

S =

(3.7)

De maneira geral, valores de S < 1 significam ajustes incorretos e divergéncia do refinamento.
Valores de S > 1,5 indicam inadequagdo no ajuste ou a existéncia de um minimo local. Assim, o ajuste
deve estar o mais proximo possivel de 1, significando que mais nada pode ser feito para melhorar o

refinamento, pois R, jd chegou no seu limite (FANCIO, 1999).

O software X Pert HighScore Plus® contém um recurso onde o tamanho de cristalito pode

ser calculado no préprio programa.

Para inserir os dados no recurso de calculo de cristalito do programa € necessario gerar o
relatorio com os valores do refinamento, conforme disponivel nos Anexos. Apos preenchimento dos

dados ajustados, o programa célcula os tamanhos de cristalitos baseados na equagado 3.4.
3.3.1.2 Analise do percentual de fase cristalina

Além dos resultados da difracao a laser e dos cdlculos para tamanho médio de cristalito, outra
técnica que pode ser utilizada para embasar ainda mais a escolha da melhor configuracdo da 1¢ fase
da MAE € o método tedrico de estimativa percentual de cristalinidade do material a partir dos dados

do DRX.

Dentre as muitas técnicas para calculo do percentual de cristalinidade, utilizou-se nesta pes-
quisa o método por separagdo simples de area (CAROLINO, 2017,88f Dissertacao (Mestrado em
Fisica) - Universidade Federal do Amazonas, Manaus, 2017.; RIBOTTA et al., 2004).

O calculo pela separacdo simples de area, prevé a separacdo da contribuicdo cristalina e nao
cristalina. A curva de ajuste da fase ndo cristalina é gerado por um programa computacional que neste

trabalho foi 0 GSAS, software disponibilizado gratuitamente na internet.

Uma vez que a cristalinidade pode ser determinada pela integral das dreas sob os picos da
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difracdo de raios X, temos que:

A
= -1 .
%C (Ac—l—Aa) 00 (3.8)

Sendo, %C € a porcentagem de fase cristalina, A, € a drea da fase amorfa e A, € a area da fase

cristalina.

3.3.2 Moagem de Alta Energia — 1 Fase

Neste trabalho, foram realizadas duas fases na MAE. A primeira fase, se baseou em investigar
a eficiéncia da adi¢do dos carbetos com relagdo ao tempo de moagem. Para efeito de comparagao
realizou-se a moagem sem adicdo de carbetos. Este estudo preliminar foi realizado pois artigos e
estudos do grupo de pesquisa de metalirgia do pé da UNIFEI, ja comprovaram que a adi¢do de
carbeto aumenta a eficiéncia do processo de moagem (KUFFNER et al., 2015; DIAS et al., 2017;
MENDONCA et al., 2018b; MENDONCA et al., 2018a).

No inicio do processo, foram colocados 20g de cavaco em cada recipiente de moagem. Como
o moinho utilizado na pesquisa tinha espago para 4 jarros, empregou-se no primeiro jarro, somente
o Vanadis ® 8 sem adicdo de carbeto, no segundo jarro, material mais 3% de carbeto de vanadio, no
terceiro jarro material mais 3% de carbeto de molibdénio e no quarto jarro, apenas esferas para ndao

desbalancear o moinho.

Em cada recipiente de moagem, foram utilizados trés tipos de esferas de aco inoxidavel:
pequenas, médias e grandes, com tamanhos médios dos didmetros, respectivamente de 7,5, 11 e 17,5

mm. A propor¢do utilizada em cada jarro foi de 1/3 em peso para cada tipo de esfera (Figura 3.7).
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Figura 3.7 — Recipientes de moagem

Fonte — Autor

A relacdo de massa:bola foi 1:15, velocidade de rotacao 350 rpm e atmosfera controlada com
gds inerte argbnio. Além disso, regulou-se o moinho para intercalar o sentido de rotacao de hora em
hora com paradas a cada 10 minutos. No total, o tempo de moagem da primeira fase foi de 12 horas

com retiradas das amostras de 4 em 4 horas para andlises subsequentes (Tabela 3.3, 3.4 e 3.5).

Tabela 3.3 — Parametros do processo de moagem.

Configuracao Vanadis ® 8(g). Adicao de Carbeto (g) Relacao Massa/Bola Velocidade(rpm)

1 20 Sem carbeto
2 20 3% - (VC) 1:15 350
3 20 3% — (Mo, C)

Fonte — Autor.

Tabela 3.4 — Parametros do processo de moagem continuacao.

Configuracdo Proporcio entre esferas (pequenas, médias e grandes) Gas Inerte

1
2 1/3 argdnio
3

Fonte — Autor.
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Tabela 3.5 — Setup do moinho planetério e coleta das amostras.

Inversio do Sentido de Rotacdo () Paradas (min) Retirada das amostras (/)

4
1 10 8
12

Fonte — Autor.

Conforme Figura 3.8, todo o processo de moagem foi desenvolvido em um moinho plane-
tario de alta energia modelo NQM, marca Noah-Nuoya 0,2 L no Laboratério de Processamento e

Caracterizacdo de Materiais - LPCM .

Figura 3.8 — Moinho planetario Noah-Nuoya modelo NQM 0,2L

=

e

Fonte — Autor

3.3.3 Moagem de Alta Energia — 2¢ Fase — Planejamento de Experimentos

(DOE)

Nesta etapa, foi investigado através do planejamento de experimentos (Fatorial e Superficie
Resposta), a influéncia dos parametros tempo e rotacao na distribui¢do, homogeneizacao e caracteri-
zacdo dos pods. Neste caso, utilizou-se a configuracido que apresentou a maior eficiéncia na MAE — 1¢
Fase com relacdo a redu¢do do tamanho de particulas. As ponderacdes e andlises estatisticas foram

feitas com o uso do software Minitab 18 ®,
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Tanto na 14 quanto na 2¢ fase da MAE, as especificacdes de processo utilizados nos experi-
mentos foram escolhidos com base em trabalhos cientificos. Entretando, devido a escassez de artigos
publicados sobre moagem do aco ferramenta Vanadis ® 8, buscou-se por meio de uma revisio siste-
matica, encontrar parametros de moagem referentes a materiais da mesma classe que o material em
estudo, como é o caso do aco Vanadis ® 4 e aco ferramenta AISI 52100. Além disso, ap6s a pesquisa
de papers na literatura, critérios como limitacdo do moinho planetdrio e pesquisa experimental fo-
ram conciliados para se chegar nos valores de entrada de rotacdo e tempo. Na Tabela 3.6 € mostrado
um resumo expondo pesquisas com grande notoriedade na MAE. As métricas utilizadas por estes

trabalhos auxiliaram na tomada de decisdo.



Tabela 3.6 — Resumo dos pardmetros encontrados em artigos relacionados a MAE.

Relacao . - Tipo de
Autor Assunto Masssa/Bola Velocidade(rpm) Tempo(h) Analise Moinho
Raimundo et al. (2020) Adicdo de 29% WC no co- m 400 50 Tamar,lho de particulas e homogeneidade L
bre com reclicagem do WC dos pés.
Fernandes, Puga e Senos (2019)  Adigdo de WC no AISI 304 i ;8 200-350 2-20 Morfologia e formagdo de fase. Fritsch Pulverisette 6
Aco Inoxiddvel Duplex com 1:10
Gatamorta et al. (2019) adi¢cdo de carboneto de va- 1: 20 250-350 10-50 Morfologia e tamanho de particula. Planetary Ball Mill
nddio (0 a 3%) ’
Sintese de nanoparticulas de fésforo em
Li et al. (2019) DlsRergao de nanoparticulas 1:30 1000 24 uma matrl.z de carbono com al,ta. perfor- L
de fésforo dentro do carbono mance utilizado em material anédico para
baterias.
a MAE e dispersa de Retsch make Emix
Sivakumar et al. (2019) J . persa 1:10 500-2000 6 Morfologia e mudangas estruturais. High Energy Ball
oxidos na liga 617 (Ni-Co- T®
Mill
Cr—Mo)
Comparacdo da eficiéncia
Dias et al. (2018) do NiC e VC na MAE da 1:20 350 50 Morfologia e tamanho de particula. Planetary Ball Mill
liga de Bronze Aluminio
Mendonga et al. (2018) f/{:icslclagem de aos inoxidd- 1:20 350 50 Morfologia e tamanho de particula. Planetary Ball Mill
Huang, Chang e Yeh (2017) Aco vandis ® 4 — 300 6 Reducio do tamanho de Particulas Planetary Ball Mill
Kuffner et al. (2015) Aco AIST 52100 1:15 400 30 Morfologia e distribui¢@o das particulas Planetary Ball Mill
Adicao de 30 % de Carbeto - ca
Sheikhzadeh e Sanjabi (2012)  de Titanio no Ao Inoxid4- 1:9 250 10_s0  “dicdo de 30 % de carbeto de titanio no  SV-ICS type planet

vel 316

Aco Inoxidével 316

high-energy ball mill

Fonte — Autor.
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Ap6s estudo dos trabalhos disponiveis na literatura, definiu-se os niveis dos valores dos pa-
rametros velocidade e tempo, conforme mostrado na Tabela 3.7. Assim, com o uso do experimento
arranjo fatorial foi possivel verificar a influéncia tanto dos parametros principais como de suas inte-

ragoes.

Tabela 3.7 — Parametros de moagem experimento arranjo fatorial: rota¢do, tempo.

Fator Niveis Ponto Central
Velocidade(rpm) 300 — 400 350
Tempo(h) 12-50 31

Fonte — Autor.

A fim de identificar com a quantidade minima de experimentos curvatura na modelagem DOE
e possiveis fatores com grandes efeitos, foi realizado inicialmente o planejamento fatorial 2" (MONT-
GOMERY, 2017). Foram variados n = 2 parametros, resultando em 4 experimentos, com niveis ma-
ximos, médios (center points) e minimos. Além disso, para verificar os erros experimentais e obter
estimativas mais precisas dos efeitos, foram feitas trés réplicas, além da adicdo de 3 pontos centrais,

somando 15 experimentos, como pode ser observado na Tabela 3.8.

Tabela 3.8 — Matriz planejamento de experimento fatorial (2X).

Amostra v® 8+ 3% VC (g) Vel.(rpm) Tempo(/)
1 10 300 50
2 10 400 12
3 10 300 50
4 10 350 31
5 10 400 12
6 10 300 12
7 10 300 12
8 10 350 31
9 10 300 50
10 10 400 50
1 10 300 12
12 10 350 31
13 10 400 50
14 10 400 12
15 10 400 50

Fonte — Autor.
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Em seguida, para melhor andlise dos resultados e obten¢do de um modelo 6timo global com
previsdo da homogeneidade das particulas em funcao das parametros: velocidade e tempo, foi gerado
o arranjo (Planejamento Superficie Resposta) (MYERS; MONTGOMERY; ANDERSON-COOK,
2016). Considerando n o numero de parametros, foram utilizados nestes testes experimentais n = 2,
onde os pontos fatoriais foram dados por 2" = 2% = 4, pontos axiais 2-n=2-2 =4, com 5 center
points e trés réplicas, totalizando 39 experimentos com alpha= 1 (Tabela 3.9). Os sequenciamentos
dos experimentos foram definidos com base no arranjo composto central CCD — (Central Composite

Design) com o auxilio do Minitab ® 18.

Tabela 3.9 — Matriz planejamento superficie resposta.

Amostra v® 81 3% vC (2) Velocidade(rpm) Tempo(h)
1 10 350 12
2 10 400 12
3 10 350 31
4 10 400 31
5 10 300 12
6 10 300 31
7 10 300 50
8 10 350 31
9 10 350 50
10 10 350 31
11 10 350 50
12 10 300 31
13 10 350 31
14 10 400 31
15 10 400 12
16 10 400 50
17 10 350 50
18 10 400 12
19 10 350 31
20 10 350 31
21 10 350 31
22 10 400 50
23 10 350 31
24 10 300 50
25 10 350 31
26 10 300 12
27 10 300 50
28 10 400 31
29 10 350 31
30 10 350 31
31 10 350 31
32 10 300 12
33 10 350 31
34 10 300 31
35 10 400 50
36 10 350 12
37 10 350 31
38 10 350 12
39 10 350 31

Fonte — Autor.
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 Caracterizacdo do aco Vanadis ® 8 como recebido (CR)

4.1.1 Microscopia otica

De acordo com a Figura 4.1, observou-se na microestrutura do aco Vanadis ® 8 (CR) a pre-
senca de vdrios carbetos primdrios esferoidizados de tamanho reduzido dispersos de maneira homo-
génea na matriz, isto devido ao processo de fabricacdo por MP. Além disso, é possivel notar que a
grande quantidade de carbetos dificulta a visualizagao do contorno de grao da amostra, sendo esta
uma caracteristisca da evolucdo do Aco Vanadis ® 8 em relacio aos acos da familia Vanadis, onde a
distribui¢do uniforme dos carbetos na matriz tem a finalidade de barrar a propagacdo de trincas e ao
mesmo tempo promover o aumento da resisténcia ao desgaste do material (TIDESTEN et al., 2017,

UDDEHOLM, 2016; JUNIOR, 2006).

Figura 4.1 — Microscopia 6tica Vanadis ® 8 _ Nital 4% (1000 X).

Carbetos

Matriz - Fea

Fonte — Autor
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4.1.2 Mapeamento via EDS

Utilizando o MEV com a espectroscopia de energia dispersiva (EDS), foi possivel visualizar
de uma maneira semiquantitativa a distribuicdo da composi¢do da amostra. Conforme apresentado
na Figura 4.2 e Figura 4.3, foi realizada a técnica mapeamento geral da regido, visando distinguir os

elementos quimicos presentes por meio de diferentes coloragdes.

Figura 4.2 — Elementos quimicos — MEV modo EDS (5000 X.

CPAM G
SE MAG: 5000 x HV: 15,0 kV WD: 6,3 mm

(a) Amostra original

- L] L]
. ?' .’. ?‘-.

-

[ *‘Fﬁ : «l"'
#?G P e T Y
MAG: 50003 HV*15kV WD #8mm,. *+ . * %

(b) Amostra com coloracio

Fonte — Autor
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Na Figura 4.3 é apresentado o espectro da anélise da amostra (CR) por meio do EDS no ponto

(1) destacado na Figura 4.5.

Figura 4.3 — Espectro do regido aleatdria (ponto 1).

cps/eV

—

i
)
=

h

[ N

iy

Fonte — Autor

Figura 4.4 — Distribuicao das cores dos elementos quimicos (5000 X).

(b) V-KA

CPRAMG
EE MAG:- 5000 HV:- 15V WD &, 3mm

() C-K (d) Cr-KA

Fonte — Autor
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Figura 4.5 — Mapeamento pontual da amostra (CR) — MEV modo EDS .

CPAMP
SE MAG: 10000 x HV: 15,0 kV WD: 6,4 mm
Fonte — Autor

A Tabela 4.1 mostra a propor¢ao dos elementos quimicos, exibindo a concentracdo total em
peso e a concentragdo atomica nos pontos (1,2,3 e 4). O resultado apresenta alta concentracdo de V,
confirmando a presenca da distribuicao uniforme de VC na matriz, porém, o elemento que apresentou
maior diferenca nos valores percentuais com relacdo a especifiCAcao da Tabela 3.1, foi o C. Isto pode
ter acontecido devido a este elemento ser classificado como ndo metal de acordo com a tabela perio-
dica, ser mau emissor de elétrons, gamagéneo e apresentar nimero atdmico baixo, onde a emissao
de raios X consistem na regido de bandas de baixa energia onde as perdas por absor¢@o sdo altas na

superficie da amostra. (DEDAVID; GOMES; MACHADO, 2007; MALISKA, 2004).

Tabela 4.1 — Resultado EDS mapeamento localizado.

Concentracao [%]

Elemento em peso atémica
1 2 3 4 1 2 3 4

Fe 75,53 80,20 81,05 78,09 62,36 67,48 68,22 64,93

\% 9,94 6,92 6,43 8,23 9,00 6,38 5,94 7,50

C 5,82 5,16 5,16 5,56 22,35 20,19 20,18 21,51

Cr 4,69 4,61 4,32 4,69 4,16 4,17 391 4,19
Mo 3,84 2,89 2,82 3,25 1,84 1,42 1,38 1,57

Si 0,18 0,21 0,22 0,18 0,29 0,37 0,37 0,29
Total 100 100 100 100 100 100 100 100

Fonte — Autor.
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4.1.3 DRX

Na Figura 4.6 pode ser visto o grafico do DRX da amostra (CR), onde os picos de difracdo
sdo construidos por interferéncia de um feixe monocromdtico de raios X espalhados em angulos
especificos de cada conjunto de planos da rede cristalina da amostra. Assim, a intensidade dos picos

revela os planos cristalinos que tem maior tendéncia no empilhamento para refletir a radiagdo e gerar

difracao.
Figura 4.6 — DRX — (CR)
)
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] [ ——Vanadis ® 8 (CR)
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‘% 14000 - o . . i
o= 3\ © s O N
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Fonte — Autor
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Em consequéncia disso, comparando os picos de maior intensidade do DRX com um banco
de dados de bases de estruturas cristalinas disponiveis pelo software X Pert Highscore Plus®, foi
possivel identificar as fases presentes no material (ferrita e carbetos de vanadio). Para validacao do
resultado, comparou-se o difratograma da Figura 4.6 com o DRX do Vanadis ® 8 disponivel no artigo
(TOBOLA; CYBORON; EETOCHA, 2017). Notou-se pequenas divergéncias entre os graficos: como
pequenos descolamentos em relacdo ao angulo das fases, porém os graficos sdo muito similares e

foram confirmadas apenas duas fases presentes no material, ferrita (Feo) e carbeto de vanadio (VC).

A Figura 4.7 e 4.8 apresentam os difratogramas de raios X obtidos do cavaco moido por 12
horas com os diferentes tipos de carbetos. Enquanto a Figura 4.7 destaca o alargamento do pico de
maior intensidade, ocasionado pela deformacdo microestrutural inerente ao processo, a Figura 4.8
apresenta a distribuicdo dos picos por toda faixa de varredura utilizada onde, € possivel observar
o alargamento e um pequeno deslocamento dos picos para a direita, também devido a deformagado
plastica ndo uniforme da microestrutura. Além disso,com a evolu¢do da moagem, observa-se o de-
saparecimento dos picos menos intensos, representando a tendéncia da amostra em amorfizar com o
aumento de tempo de moagem gerando, como consequéncia, a diminui¢ao dos tamanhos de particulas
pelo choque continuo das esferas de moagem com os cavacos. Pelos gréficos € possivel observar que
a amostra com adicao de carbeto de vanddio e a amostra sem carbeto apresentam alargamentos do
picos similares, sendo assim, para ver qual configuracdo é mais eficiente, utilizou-se nesta pesquisa o

célculo do tamanho de cristalito e o cdlculo do percentual de cristalinidade.
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Figura 4.7 — Comparagao entre os difratogramas de raios X moidos para 12 h e o material (CR)

Intensidade (u.a)

—— Vanadis 0 8 (CR)
Mo, C
—VC

7 Sem Carbeto

2q1[°]
Fonte — Autor

Figura 4.8 — Destaque do alargamento do pico de maior intensidade — difratograma da raios X para

Intensidade (u.a)

12h

Vanadis ® 8 (CR)
M02C

VC

Sem Carbeto

B ,l

/\

I\
|
A 3 .
R M T “‘wwwdwwwwmmWMMMW«MI.WMmWWMWWWWM

LA e

T T T T T T T T T T T 1
30 40 50 60 70 80 90

26[°]

Fonte — Autor
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4.1.4 Refinamento de Rietveld

Na Figura 4.9 € apresentado o resultado do refinamento de rietveld feito pelo software X’ Pert
HighScore Plus®. Pode ser observado na amostra (CR) no estado recozido a formacao somente de
duas fases, com uma distribuicao de 18,2 % de carbeto de vanddio tipo MC em uma matriz ferritica.
Se comparado com o artigo (TIDESTEN et al., 2017) que encontrou 18% de carbeto de vanadio,
realizando a mesma quantificacao de fases da amostra no estado temperado pelo método MEV modo

(EDS) com o auxilio do software Thermo-Calc ® 18,2% estd muito proximo.

Figura 4.9 — Percentual de distribui¢cdo de fases (CR)

Carts | H H
Como Recebidol

. Iron 81,8 %
20000 4 Vanadium Carbide 18,2 %

10000

d’“ " fl " éﬁ " o " TR L

[]||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||

40 50 60 70 ]
Position [*2Theta] (Copper (Cu))

Fonte — Autor

No entanto, nota-se que apesar do V ® 8 ter em sua composicio quimica 4,8% de Cr, con-
forme Tabela 3.1, ndo houve a formagdo de carbeto de cromo tipo M7C3 como € o caso do V ®
10 (TIDESTEN et al., 2017). A justificativa para isso € a combinagdo dos elementos de liga com o
carbono, isso de acordo com o diagrama de fases da liga cr-mo-v e o processamento do material. Os
carbetos tipo M7C5 tem a caracteristica de serem maiores em tamanho e ter menor dureza que os car-
betos tipo MC. Sendo assim, a combinagdo da composicdo quimico do V ® 8 nio formam carbetos
tipo M7C3, pois o objetivo deste material € ter carbetos com distribuicdo uniforme e com menor ta-
manho na matriz, proporcionando maior ductilidade e resisténcia ao desgaste se comparado a outros

materiais da familia Uddeholm Vanadis.
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4.2 Moagem de Alta Energia — 1¢ Fase, verificacao da eficiéncia

da adicao de carbetos no processo

4.2.1 Analise microestrutural e morfologica das particulas

Como o grupo de pesquisas da UNIFEI na area de processos em MP, vem estudando com
éxito a eficiéncia da adi¢do de carbetos na MAE de ligas metdlicas, materiais compositos e ceramicos
(GATAMORTA et al., 2019; DIAS et al., 2018; MENDONCA et al., 2018), nesta etapa, a fim de
encontrar um meio para reduzir o tempo de moagem com foco na dimuicdo de custos, realizou-se
uma investigagio comparando trés tipos distintos de configuracio. A primeira cavacos de V® 8 sem
adicdo de carbetos, a segunda cavacos de V® 8 com 3% de carbeto de vanddio (VC) e a terceira com

cavacos de V® 8 com 3% de carbeto de molibdénio (Mo,C).

Neste trabalho, a adi¢do de 3% de carbetos para verificacdo do aumento de produtividade na
moagem, estd limitada a razdes técnicas, como ndo promover o aumento da resisténcia ao desgaste
dureza e, consequentemente fragilizagdo do material. Caso os carbetos fossem adicionados em maio-
res propor¢des, como eles t€ém maior temperatura de fusdo e diferentes propriedades mecanicas com
relacdo ao material, a sua caracteristica estaria em fun¢do de uma etapa posterior do processo, no caso
a sinterizagdo (HUANG et al., 2018; TRIANI et al., 2019). Sendo assim, a escolha da porcentagem
da adi¢do de carbetos tem relacdo com a finalidade deste trabalho: encontrar uma rota de fabricacdo

para reciclar um produto com as mesmas caracteristicas do V® 8 vendido comercialmente.

Como esta pesquisa tem foco somente na Mechanical Milling, descartando a possibilidade
de estudo da formacgdo de liga que é objeto de andlise da Mechanical Alloying, a explicagdo da
possibilidade de aumento da eficiéncia do processo de moagem com a adi¢c@o de carbetos, estd ligado
a diferenca de dureza entre as particulas ceramicas denominadas carbetos e as particulas frageis do

material metalico, alvo de estudo desta pesquisa.

O tempo maximo de 12 horas utilizado para verificar a eficiéncia na adicdo de carbetos na
moagem do V® 8, foi justificado pela classificacio do processo como dictil-fragil (material-diictil e
carbeto fragil) com auséncia de soldagem a frio (SURYANARAYANA, 2001). A Figura 4.10, mostra
a evolucdo microestrutural da magem de alta energia em um sistema ductil-fragil, onde se observa
que o impacto entre os corpos moedores promove a colisdo das particulas do material ceramico com
o material metdlico, resultando em uma regido de tensdes generalizadas em uma particula ductil,

levando a ruptura pela combinacdo do processo ductil-fragil. Além disso, o tempo para andlise de



100

eficiéncia de 12 horas visa atender aspectos econdmicos, uma vez que este tipo de estudo pode ser
estendido a outros processos de moagem de alta energia que visam o reaproveitamento de outros tipos

de materiais metdlicos de alto valor agregado.

Figura 4.10 — Desenvolvimento da moagem do material V® 8 com adi¢io de carbetos - Sistema
ductil-fragil

”
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Carbetos
Ductil-fragil™

Fonte — Autor

A Figura 4.11 representa as micrografias obtidas por Microscopia Eletronica de Varredura
e pela granulometria a laser das amostras com tempo de moagem de 4 horas. E possivel observar
que a amostra sem adicdo de carbetos (a), possui particulas com formato (acicular) com morfologia
heterogéneo e variacdo de 60 e 1000 um (b). A morfologia predominante das particulas das amostras
com adi¢do de carbeto de vanadio (c) é heterdgenea, onde nota-se o melhor resultado se comparado

as demais, com particulas menores com tamanhho 600 um, particulas médias com tamanho 260 um e
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particulas pequenas com tamanho 60 um (d). Com adicdo de carbeto de molibdénio (e), a morfologia
¢ caracterizado como heterogénea com a particulas maiores formato de barras e as menores em forma

de flacky com tamanho médio 800 um ().

Na Figura 4.12 sao mostrados os resultados para as micrografias com tempo de moagem de 8
horas. Nota-se que as particulas tendem a diminuir de tamanho, devido a fratura destas durante o pro-
cesso de moagem (a). Por causa do impacto constante, possui forma menos angular comparada com
a moida por 4h. A distribui¢do de tamanhos das particulas para a amostra sem adicao de carbetos é
heterogénea com distribui¢ao granulométrica de 55 a 670 um (b). Com a adi¢do de carbeto de vanadio
(d), nota-se pequenas particulas com formato circulares, com distribui¢do de particulas maiores 400
um , médias 60 um e menores 10 um (e). Para (e) com a adi¢c@o de carbeto de molibdénio, verifica-se
que houve redug@o nos tamanhos de particulas, onde as particulas maiores tem uma média de 400
um, intermedidrias 60 um e as menores 10 um (f). As particulas maiores tém formato esférico e as

menores possuem formato flaky.

Na Figura 4.13 sdo apresentados as micrografias para 12 horas de moagem. Em (a), observa-
se morfologia homogénea com formato mais arredondado, com tamanho médio das particulas de
600 a 400 um (b). Para (c), amostra com adicdo de carbeto de vanddio, houve uma significativa
reducao, onde as particulas menores tem tamanho de 10 um (d). Notou-se também que pode ser visto
a presenca de particulas nanométricas, onde as mesma estdo esponjosas e por estarem finas tendem a
se aglomerar. Em (e), também a morfologia das particulas tem forma homogénea com tamanho médio
400 um (f). Isto prova como o tempo de moagem e rotacdo sdo paradmetros importantes para obtenc¢ao

de particulas com tamanho menores e até mesmo nanométricas no processo mechanical milling.

Para os autores, Funk e Dinger (2013), Dinger e Funk (1997), a distribuicao granulométrica
influéncia o empacotamento das particulas, ou seja, quanto maior o nimero de populagdes em um
grifico de dispersdo, mais eficiente tende a ser o empacotamento, e, em etapas posteriores como
compactacgdo e sinterizacdo, as pecas podem ter menor porosidade e melhor resisténcia mecanica.
Sendo assim, na Figura 4.13 (d), onde é apresentado o grafico de dispesdo para adi¢do de 3% de
carbeto de vanadio moiodo por 12 h, nota-se a unica distribui¢do granulométrica com comportamento

polimodal, com quatro populacdes, mostrado ser a melhor configurag@o entre as demais.
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Na Figura 4.14, € mostrado o resultado da difracdo a laser da dispersdo dos tamanhos de
particulas das amostras dos trés tipos de configuracdes utilizadas na l1a fase da MAE. Observa-se pela
Tabela 4.2, que para a distribui¢do de particulas D10, D50 e D90, o tamanho médio das particulas sdo
reduzidos pela adicdo de carbetos. Se comparado com a moagem sem adi¢ao de carbetos, o carbeto de
vanadio se mostra mais eficiente em relacao ao carbeto de molibdénio, apresentando respectivamente

uma reducgdo de 5 e 2 um em relagdo a moagem do material puro.

De um ponto de vista intuitivo é 16gico pensar que em um sistema de moagem fragil-fragil,
a reducdo das particulas com relagdo ao sistema ductil-fragil tem maior eficiéncia com relagdo ao
tempo de moagem. Isso se explica pelo fato de que em um sistema ductil-fragil, o impacto gerado
pelas colisdes das esferas contra os carbetos e as particulas duicteis, na maioria das vezes passam por
um ciclo soldagem a frio, deformacao plastica até chegar a fratura. Por outro lado, na grande maioria
das vezes, em um sistema fragil-fragil a fragmentacdo das particulas s6 acontece pela deformagao

plastica. (SURYANARAYANA, 2001).
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Figura 4.12 — Micrografia e distribuicdo granulométrica do Vanadis ® 8 moido por 8 horas. (a) e (b)
Sem adi¢do de carbeto; (c) e (d) Com vc; (e) e (f) mor,C
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Figura 4.13 — Micrografia e distribui¢io granulométrica do Vanadis ® 8 moido por 12 horas. (a) e (b)
Sem adi¢do de carbeto; (c) e (d) Com vc; (e) e (f) mor,C
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Figura 4.14 — Distribuicao volumétrica em func¢do do tamanho de particulas para moagem de 12
horas- V ® 8
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Tabela 4.2 — Tamanhos médios das particulas do V® 8, sem carbeto e com a adicdo de 3% de vc e
mosc — 12 horas.

Distribuicao de Particulas v® g D10 (um) D50 (um) D90 (um) Tamanho Médio (um)
Sem Carbetos 9,83 63,08 497.9 190
vc 7,13 39,64 508,7 185
Mo,C 10,26 72,99 481,2 188

Fonte — Autor.

Segundo MENDONCA (2018), com a adi¢do de carbeto de vanadio no material (ago inoxida-
vel diplex), material dictil, as particulas alcan¢caram uma reduciao de 66% em relacdo a moagem sem
carbetos. Neste trabalho, na 14 fase da MAE, essa redu¢do chegou a 97,4%. A justificativa para isso
estd no material V® 8. De acordo com (UDDEHOLM, 2016), ele é um aco ferramenta fabricado por
MP totalmente especial com caracteristicas hibridas, pois a0 mesmo tempo que este produto tem alta
dureza e resisténcia ao desgaste, ductilidade e tenacidade sdo caracteristicas também de seu grande

desempenho.

A Figura 4.15, representa o tamanho médio das particulas dos resultados obtidos por difra-
tometria a laser comparando os tempos de moagem 4, 8 e 12 horas com as configuragdes de adi¢dao

e sem adi¢do de carbetos. As amostras sem carbeto e com adi¢do de carbeto de vanddio tiveram o



107

mesmo comportamento de redugdo, ou seja, com o aumento do tempo de moagem, a reducao foi
progressiva e pode ser explicado devido ao contato entre as particulas a medida em que as mesmas
foram desfragmentadas. A reducdo de particula mais efetiva foi com a adi¢do de carbeto de vandadio,
explicado devido a alta dureza desse carbeto em relacdo ao cavaco e ao carbeto de molibdénio ja
que, com o processo de moagem, os carbetos sio “penetrados” nas particulas de V® 8 provocando
microtrincas que, com o tempo de moagem, se propagam e auxiliam na fragmentac¢do da particula.
O mesmo efeito pode ser explicado para as amostras com adi¢do de carbeto de molibdénio, porém,
com a moagem de 8 horas ndo houve grande reduciao quanto outras amostras. O efeito do carbeto de
molibdénio na redugdo de particula foi significante na moagem de 12 horas, onde o tamanho médio

final foi aproximadamente igual aos demais.

Figura 4.15 — Fragdo volumétrica de particulas versus tempo de moagem. Material sem e com adi¢dao

de carbetos.
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4.2.2 Tamanho de cristalito e analise percentual de fase cristalina
4.2.2.1 Tamanho de Cristalito

Na Tabela 4.3, podem ser encontrados os resultados dos tamanhos de cristalitos. Podem ser
comparadas a amostra (CR) com as configura¢des sem adi¢c@o de carbetos, adicao 3% de carbeto de
molibdénio e adi¢do de 3% de carbeto do vanddio para o tempo de horas de moagem. Como o V ® 8
apresenta apenas duas fases: carbetos de vanadio tipo MC e ferrita Feo., foram calculados o tamanho
médio de cristalito para cada fase utilizando os dados dos trés picos mais intensos e melhor ajustados
pelo refinamento. Estes picos mais intensos, sdo representados na Tabela 4.3, como: 1,2 e 3 e para as

duas fases foram calculadas as médias.

Tabela 4.3 — Resultados dos tamanhos de cristalitos V ® 8.

Estado Tamanho de Cristalito Feo - (nm) Tamanho de Cristalito Carbetos tipo MC (nm)

1 2 3 Média 1 2 3 Média
CR 36,1 39,6 444 40 38,8 39,6 43,1 40,5
Sem adigdo de Carbetos -12h 7,4 8,1 9,1 8,2 6,8 6,9 7,5 7,07
Adi¢cdo 3% VC- 12 h 5,8 6,1 6,9 6,3 234 239 26,1 24
Adigdo 3% Mo,C -12 h 8,1 8,8 9,9 8,9 159 16,2 17,7 16,6

Fonte — Autor.

Como pode ser observado no grafico da Figura 4.16, analisando o grafico da Figura 4.8,
aconteceu a diminui¢do do tamanho de cristalito para 12 horas, confirmando a microdeformagao,
alargamento e diminui¢@o de intensidade dos picos da difracdo de raios X se comparado o material
(CR) com as outras configuracdes. Além disso, nota-se com relagdo a matriz ferritica do material Fea.,
que a adi¢do de carbeto de vanadio se mostrou a mais eficiente com relacdo a diminuicao do tamanho
médio de cristalito se comparado aos outros estados. Isso significa que, com a dimui¢do do tamanho
médio de cristalito, podemos afirmar para a matriz do material caracterizado como a (ferrita-Fea.),
que o carbeto de vanddio foi o mais eficiente na reducio do grau de cristalidade dos pds dos cavacos

do V ® 8 ¢, consequentemente representa a configuracio mais produtiva.

Em contrapartida, para a fase do tipo MC (carbetos ricos em vanadio), a adi¢do de VC teve
o segundo maior valor de tamanho de cristalito abaixo da amostra (CR). A configuracdo com me-
lhor desempenho com relacao ao tamanho de cristalito foi para a amostra sem adi¢ao de carbeto. A
possivel justificativa para isso é que os carbetos de vanddio misturados aos cavacos podem ter ca-
racteristicas cristalinas e dimensionais diferentes dos carbetos da fase tipo MC, assim o resultado das
intensidades de reflexdo do DRX-VC sofreram aumento dos angulos dos picos a meia altura (FWHM)

no refinamento de Rietveld, e consequentemente aumento do tamanho de cristalito conforme Equagao
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4.4. Embora ndo seja significativa a alteracdo dos resultados das reflexdes do DRX pelas diferencas
entre a fase MC e a adicdo de VC, o DRX e o refinamento de Rietveld podem ter um desempenho
diferente para particulas de mesmo material com tamanhos diferentes (KUMAR et al., 2013; WAJE
etal., 2010).

Figura 4.16 — Tamanho médio de cristalito.
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4.2.2.2 Analise do percentual de fase cristalina

Na Figura 4.17 pode ser observado o resultado das curvas do ajuste realizado pelo refinamento
z programa GSAS para a amostra (CR). Basicamente o programa gera trés curvas, a primeira € o valor
calculado pelo refinamento, a segunda curva é uma linha base de ajuste polinomial, e a terceira uma
curva de residuos, sendo esta dltima representada pela diferenga entre a curva observada pelo DRX e

a curva calculada pelo software.

De acordo com o método de estimativa percentual de cristalinidade por separacdo de drea, a
cristalinidade relativa do material pode ser calculada pela relacdo entre as areas dos picos represen-
tados pela curva do valor calculado pelo ajuste e as dreas da linha base. Sendo assim, para todas as
configuragdes, foi feito o mesmo procedimento, com a finalidade de comparar a evolu¢do da amorfi-

zacdo devido o processo de MAE para cada amostra.
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Além disso, nas Figuras 4.18 e 4.19 € ilustrado como foi feita a utilizacdo das curvas para
encontrar os valores das dreas, respectivamente, dos picos e da linha base da Figura 4.15. Todos os

célculos de 4drea foram executados com o software OriginPro ® 9.
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Figura 4.17 — Refinamento e obten¢ao das curvas para cdlculo de estimativa percentual de cristalini-
dade (CR)software GSAS.
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Figura 4.18 — Calculo de area dos picos do valor célculado pelo refinamento do software GSAS (CR).
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Figura 4.19 — Calculo de area da linha base célculado pelo refinamento do software GSAS (CR).
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De acordo com as respostas, quase todos os dados fornecidos pelos ensaios no DRX das
amostras deram ajuste no GSAS, com excecdo da configuracdo da mistura de cavaco de V ® 8 com
adicao de 3% de carbeto de molibdénio. A explicagdo para a ndo convergéncia estd nos ruidos gerados
durante o experimento, que dificultaram o ajuste linear baseado no método dos minimos quadrados.

No entanto, todas as areas foram calculadas.

Na Tabela 4.4 e Figura 4.18 s@o mostrados os resultados do calculo de cristalinidade de acordo

com a Equacdo 4.6 para cada configuracdo utilizada neste trabalho.

Tabela 4.4 — Resultados % de cristalinidade V ® 8 apés MAE por 12h.

Estado Area Fase Cristalina (u.a) Area Fase Amorfa (u.a) % de Cristalinidade
CR 7198,1 320,4 95,7
Sem adicdo de Carbetos - 12 5332 1957,4 73,1
Adigdo de 3% CV - 12h 5766,1 2328,9 71,2
Adigdo de 3% Mo,C - 12 h 8563,1 1101,8 88,6

Fonte — Autor.



113

Figura 4.20 — Percentual de cristalinidade do V ® 8 ap6s MAE por 12 h.
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Com o aumento do tempo de moagem, e consequentemente aumento da energia gerada pelos
impactos entre esferas-cavaco e esferas-cavacos-carbetos, notou-se uma diminui¢do da cristalinidade
do material. Isso pode ser explicado pela deformagdo plastica e microdeformacgao. Além disso, pode-
se observar que a amostra como recebida, como era de se esperar, alcangou pelos calculos quase
100% de cristalinidade. Em contrapartida, a adicao de 3% de carbeto de vanddio apresentou o melhor
desempenho com relacdo Ao aumento de amorfizacdo do material, comprovando ser a melhor confi-
guracdo em todas as respostas analisadas neste trabalho. A baixa eficiéncia da adi¢ao de 3% carbeto
de molibdénio € justicada por este material atuar como uma particula ductil com relacdo ao cavaco
de V ® 8, tendo menor dureza e maior capacidade de absorver deformacio pléstica, de acordo com

as comparacdes da Tabela 3.2.

Se comparada a adicao de carbeto de vanddio com a configuracdo sem adi¢do de carbetos, os
resultados foram bem préximos. A resposta para isso pode ser por dois fatores: material e relagao de
processamento. O primeiro deles é que o material V ® 8, apesar de ser um aco ferramenta indicado
para trabalho a frio com excelente resisténcia ao desgaste, 0 mesmo tem caracteristicas (hibridas),
com 6timo desempenho com relacdo a ductilidade e tenacidade. Isso faz com que o material V ®
8, que deveria se comportar como material totalmente fragil, tenha um comportamento ducTil-fragil.
Assim, existe dificuldade das particulas ceramicas (VC) gerar fraturas nas particulas ductil-fragil de

V ® 8, exigindo do processo tempo e energia para reducio e amorfizacio das particulas.
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4.3 Planejamento de Experimentos - 2¢ Fase MAE

Inicialmente, como a combinacao da mistura do pé de V ® 8 com adigdo de 3% de carbeto
de vanddio se mostrou a configuracdo mais eficiente da 1¢ fase da MAE com relacdo a tamanho de
particula, tamanho médio de, grau de cristalinidade e consequentemente produtividade, foi fixada esta

varidvel para as andlises no planejamento de experimentos

4.3.1 Planejamento Arranjo Fatorial

A execucgdo do planejamento fatorial foi realizada primeiramente, variando rota¢do e tempo
de moagem com dois niveis, (300 — 400) rpm e (12 — 50) horas. No total, foram 22=4 experimentos,
3 réplicas e 3 pontos centrais, somando 15 amostras. As respostas para andlise do planejamento de

experimento foram obtidas através dos ensaios de peneiramento e difracdo a laser.

O ensaio de peneiramento, foi realizado com a finalidade de classificar as fragdes percentuais
dos tamanhos das particulas dos pds em fun¢do das varidveis rotacdo e tempo. J4 o ensaio de difragdao
a laser, teve como propdsito verificar a influéncia dos pardmetros de moagem na anélise do tama-
nho e distribuicdo de particulas executada pelo software Microtrac Flex ®. Através dos resultados
gerados por este software, foi possivel ter laudos completos granulométricos com curva cumulativa,

histograma, fracdes, média volumétrica, tamanho de particula minima e méxima.

No entanto, apesar das semelhangas entre os ensaios de peneiramento e difracdo a laser, a
grande diferenca entre eles esta na capacidade de suas caracteristicas. O peneiramento é mais meca-
nico, mais antigo e separa o pé por intervalos através de peneiras, tudo de uma forma muito rapida.
No caso da difracdo a laser, € possivel medir a dispersao das particulas dentro dos intervalos por
meio de pontos designados como D10, D50 e D90 que correspondem aos tamanhos de particula a 10,
50 e 90% sobre uma distribui¢cdo acumulativa. Sendo assim, os resultados da difracdo a laser tem a
funcdo de revelar mais detalhes sobre cada amostra, porém o preparo deste ensaio exige grandes es-
forcos, envolvendo equipamentos potentes para dispersar as particulas e o uso de liquido dispersante

adequado.
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4.3.1.1 Peneiramento

Na Tabela 4.5 sao mostrados, para cada amostra, os resultados da classificacdo por peneira-
mento da quantidade dos pds gerados pelo processo de moagem. O peneiramento analisou quantidade
de pds gerados para tamanhos de particulas maiores que 425 um, particulas entre 425 e 150 um, par-
ticulas entre 150 e 63 um e particulas inferiores a 63 um. Além disso, antes de executar o processo de

moagem, em cada jarro foram colocados 10,3g de (V ® 8 + 3% de VC) conforme Tabela 4.5.

Tabela 4.5 — Resultado planejamento fatorial (peneiramento).

Amostra Velocidade(rpm) Tempo(h) >425um (g) 425-150um (g) 150-63 um (g) <63 um (g)

1 300 50 5,7389 0,4750 2,4716 0,6114
2 400 12 4,8568 0,4587 0,5201 3,6399
3 300 50 6,8878 0,4876 1,5384 0,4126
4 350 31 5,6964 0,4231 2,1831 1,1010
5 400 12 5,3870 0,3946 1,2060 2,5025
6 300 12 5,3863 1,0619 2,4733 0,7016
7 300 12 5,7846 0,7971 1,0830 1,8830
8 350 31 5,4226 0,3262 2,1457 1,5537
9 300 50 6,5187 0,4769 1,7570 0,5428
10 400 50 1,8127 0,2338 5,9162 1,4829
11 300 12 5,8481 0,9732 1,4583 1,0948
12 350 31 5,3874 0,4727 2,8042 0,6964
13 400 50 0,8156 0,1159 6,7826 1,7096
14 400 12 5,4768 0,4858 2,3088 1,1174
15 300 50 1,1580 0,1938 5,7092 2,3451

Fonte — Autor.

Os célculos e resultados foram realizados e analisados utilizando o software Minitab 17 ®
Conforme apresentando na Tabela 4.6, 4.7, 4.8 e 4.9, através dos resultados foi possivel determinar
os efeitos principais € a interagdo entre os fatores. Para as andlises, os dados mostraram que para as
particulas maiores que 425 um os efeitos principais rotagdo, tempo e interacao de segunda ordem entre
rotacdo e tempo foram significativos. Para as particulas no intervalo de 425 — 150 um, rotagdo,tempo
e interagdo entre tempo e rotagdo foram significativos. No intervalo entre 150 — 63 um tempo, rotagao
e interagdo de segunda ordem entre rotacao e tempo foram significativos e para particulas menores
que 63 um somente rotacdo foi estatisticamente significativo para reducdo das particulas. A validagcdo
de significancia foi realizada pela verificagao do P-Value menor que 5%, o que implica que o efeito

dessas varidveis influenciou de maneira significativa os resultados do processo.



Tabela 4.6 — Andlise de Variancia — particulas > 425 um.

Fonte DF Adj SS AdjMS F-Value P-Value
Efeitos Principais 2 31,139 15,5695 50,44 0,000
Rotagdo (rpm) 1 23,123 23,1227 74,91 0,000
Tempo (h) 1 8,016 8,0162 25,97 0,000
Interacdo de segunda ordem 1 16,475 16,4753 53,37 0,000
Rotacdo * Tempo 1 16,475 16,4753 53,37 0,000
Curvatura 1 1,787 1,7869 11,11 0,008
Erro Residual 10 1,609 0,1609
Total 14 51,010

Fonte — Autor.

Tabela 4.7 — Andlise de Variancia — particulas no intervalo 425 — 150 um.

Fonte DF Adj SS AdjMS F-Value P-Value
Efeitos Principais 2 0,87470 0,437352 56,05 0,000
Rotagdo (rpm) 1 0,47565 0,47565 60,96 0,000
Tempo (h) 1 0,39905 0,399055 51,14 0,000
Interagdo de segunda ordem 1 0,02971 0,029711 3,81 0,077
Rotacdo * Tempo 1 0,02971 0,02971 3,81 0,077
Curvatura 1 0,02673 0,026725 4,52 0,059
Erro Residual 10 0,05911 0,005911
Total 14 0,99025

Fonte — Autor.

Tabela 4.8 — Andlise de Variancia — particulas no intervalo 150 — 63 um.

Fonte DF Adj SS AdjMS F-Value P-Value
Efeitos Principais 2 30,3972 15,1986 37,75 0,000
Rotagdo (rpm) 1 11,3322 11,3322 28,15 0,000
Tempo (h) 1 19,0651 19,0651 47,35 0,000
Interacdo de segunda ordem 1 15,4603 15,4603 38,40 0,000
Rotagdo * Tempo 1 15,4603 15,4603 38,40 0,000
Curvatura 1 0,3670 0,3670 0,90 0,364
Erro Residual 10 4,0620 0,4062
Total 14 50,2865
Fonte — Autor.
Tabela 4.9 — Andlise de Variancia — particulas < 63 um.
Fonte DF Adj SS AdjMS F-Value P-Value
Efeitos Principais 1 4,7517 4,7517 9,80 0,008
Rotagdo (rpm) 1 4,7517 4,75172 9,80 0,008
Curvatura 1 0,3587 0,3587 0,72 0,411
Erro Residual 10 4,7034 0,4703
Total 14 11,0520

Fonte — Autor.
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Pelos resultados da Tabela 4.7 e 4.8 pode-se notar que para os intervalos 425 — 150 um e 150 —
63 um ndo tem curvatura, ou seja, um modelo linear representard bem a modelagem. Entretanto todas

as respostas serdo analisadas novamente utilizando um modelo quadratico.

Além disso, os efeitos estaticamente significativos podem ser observados com o auxilio do
diagrama de Pareto (Figura 4.21), sendo considerados relevantes os fatores ou interagdes que ultra-
passem a linha pontilhada em 1,796, 1,796, 1,796 e 1,771 respectivamente. O parametro rotacao € o
mais influente no processo de moagem do V®8 . Isto pode ser explicado porque com o aumento da
frequéncia e consequentemente rotacdo do sistema, a energia liberada pelo impacto entre as esferas
e material tornam mais eficientes a deformacao pléstica a fratura das particulas, fazendo com que as

particulas tenham uma redu¢do de tamanho em um menor espago de tempo.

Figura 4.21 — Diagrama de Pareto para o experimento fatorial (peneiramento).
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Andlise de Pareto, particulas 150-63 pm. Anédlise de Pareto, particulas < 63 pm.

Fonte — Autor

A Figura 4.22 mostra que, para todos os resultados encontrados no peneiramento, os residuos
estdo distribuidos normalmente, confirmando portanto que o modelo fatorial utilizado no planeja-

mento de experimentos € apropriado.
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Figura 4.22 — Anélise Residual (peneiramento).
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Fonte — Autor

Conforme apresentado na Tabela 4.10, com os resultados da andlise de varidncia foi possivel
verificar, com excec¢ao das particulas menores que < 63 um, que as demais apresentaram modelo
adequado de respostas, pois todos 0s Ri dj foram préximos de 90%, sendo o nimero mais preciso
possivel 100 % (MONTGOMERY, 2017). Como foram colocados 10,3g em cada jarro e os pds
coletados foram separados em quatro faixas de peneiramento distintas, obtendo-se as respostas para
as trés peneiras (> 425 um, 425-150 um e 150-63 um), o resultado para a resposta da quarta peneira

< 63 um, pode ser calculado como consequéncia da diferenca .

Entretando foi observado que quanto menor o tamanho da malha da peneira, menor foi o

2

ajuste Ro -

No caso das particulas < 63 um, o ajuste do resultado teve um baixo desempenho pois
quanto menor o tamanho das particulas mais facilidade estas tem de se aglomerar e impregnar nas
superficies dos jarros e das esferas. Sendo assim, devido a estas intercorréncias na coleta dos pos,
o peso na balanga das particulas que passaram pela peneira com tamanho < 63 um pode ter sofrido

alteracao de valor. Por isso os dados coletados ndo deram o ajuste proximos ao 90%.
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Tabela 4.10 — Respostas do modelo R? Anova — Planejamento Fatorial (Peneiramento).

Respostas Ridi
> 425 um 91,53 %
425 — 150 um 88,97 %
150 — 63 um 88,79 %
<63 um 42,99 %

Fonte — Autor.

As curvas geradas para as respostas do peneiramento da quantidade em massa das particulas

retidas nas peneiras > 425 um, 425 — 150 um e 150 — 63 pm sdo mostradas na Figura 4.23.

Nota-se pelas Figuras 4.23(c) e 4.23(e) que o modelo gerado para o peneiramento de 425 —
150 um e 150 — 63 um sdo planos, onde as equacdes que regem estes problemas sdo lineares, pois as
superficies ndo tem curvatura como ja mencionado anteriormente pelo teste de hipdteses nas Tabelas

4.7 e 4.8. Entretanto, na Figura 4.23(a) a superficie mostrada tem curvatura.

Na Figura 4.23(b) para as particulas > 425 um observa-se que a quantidade em massa (g)
diminui com o aumento da rotacdo e do tempo. Na Figura 4.23(d) para particulas entre 425 — 150 um
a quantidade em massa diminui com o aumento da rotagao e do tempo. E por fim, na Figura 4.23(f)

para as particulas 150 — 63 um a quantidade em massa aumenta com o aumento da rotacdo e do tempo.

As Equacdes 4.7, 4.8 e 4.9 mostram as expressdes matemdticas de regressao correlacionando
as reSpostas e os fatores significativos para a quantidade em massa das particulas encontradas > 425

um, 425 — 150 um e 150 — 63 um, respectivamente.

M- 455 = 2,48 +0,01047 - x1 +0,3887x —0,001233 - x; - x2 4.1)
M5 1500m = 2,751 +0,005606 - x1 +0,02793x; — 0,000052 - x1 - x2 4.2)
M;i50—63um = 6,80 —0,001760 - x; —0,3518x, +0,001195 - x1 - x 4.3)

Onde M € a quantidade em gramas (g) geradas pelo peneiramento conforme especificado, x|

a rotacdo em (rpm) e x» o tempo em horas (h).
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Figura 4.23 — Curvas de superficie e curvas de contorno — planejamento fatorial (peneiramento).
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4.3.1.2 Difracao a laser

Para realizar a preparacao da amostra para execu¢do da difracdo a laser, as particulas dos
pOs acima de 425 um foram retirados, pois de acordo com o fabricante do equipamento Microtrac

Bluewave S$3500 ® se houver particulas préximas de 2000 um o equipamento pode ser danificado.

Na Tabela 4.11 sdo mostrados os resultados da difracao a laser para as respostas: média volu-
métrica dada pela Equacdo 4.10 e D10%, D50% e D90% que correspondem aos tamanhos de particula

a 10, 50 e 90% sobre uma distribuicao acumulativa.

Tabela 4.11 — Resultado planejamento fatorial (difracdo a laser).

Amostra Vel.(rpm) Tempo(h) MV (um) D10%(um) D50%um) DI0% (um)
1 300 50 85,00 51,02 78,17 127,90
2 400 12 43,75 3,12 47,49 90,33
3 300 50 88,36 52,14 79,94 135,50
4 350 31 54,15 9,85 5745 104,30
5 400 12 51,92 10,20 47,56 105,00
6 300 12 78,68 11,91 78,38 133,30
7 300 12 86,12 19,89 75,72 164,20
8 350 31 64,18 4,60 48,71 152,90
9 300 50 76,68 15,28 82,19 103,60
10 400 50 29,76 1,98 9,89 89,51
11 300 12 87,71 11,53 71,11 164,80
12 350 31 97,69 52,97 84,84 157,40
13 400 50 32,23 3,76 12,81 72,53
14 400 12 69,53 46,79 65,17 96,88
15 300 50 38,79 2,78 10,67 118,40

Fonte — Autor.

A média volumétrica é definada como:

v~ LU i

Onde MV ¢é a média volumétrica, V; € o volume percentual entre as particulas e D; o tamanho
representado pelo centro (progressdo geométrica) entre quaisquer duas particulas (MICROTRAC,

2020).

De acordo com os calculos feitos através dos dados da Tabela 4.11, nas Tabelas 4.12, 4.13,
4.14 e 4.15 sdo mostradas as andlises de variancia para cada uma das respostas, MV, D10%, D50% e
D90%. Nenhuma das respostas apresentou curvatura. Foi possivel observar pelo diagrama de Pareto
apresentado na Figura 4.24, que para a resposta MV somente a rotagdo teve efeito significativo. Para
D10% somente a iteracdo de segunda ordem entre rotacdo e tempo teve efeito significativo, para

D50% a rotagdo, tempo e interacdo entre os dois foram significativos. E para D90% somente a rotagdo
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foi significatica. A Figura 4.25 exibe a confirmacao de distribui¢cdo normal dos residuos das respostas

encontradas para o ensaio de difracao a laser, ratificando o modelo encontrado.

Tabela 4.12 — Andlise de Variancia — MV (um).

Fonte DF Adj SS AdjMS F-Value P-Value
Efeitos Principais 2 4663,8 4663,8 25,32 0,000
Rotagdo (rpm) 1 4663,8 4663,8 25,32 0,000
Curvatura 1 152,2 152,2 0,81 0,385
Erro Residual 10 1549,3 154,9
Total 14 7057,9

Fonte — Autor.

Tabela 4.13 — Andlise de Variancia — D10% (um).

Fonte DF Adj SS AdjMS F-Value P-Value
Efeitos Principais 2 678,10 339.05 1,09 0,371
Rotagdo (rpm) 1 589,98 589,98 1,89 0,196
Tempo (h) 1 88,12 88,12 0,28 0,605
Iteracdo de segunda ordem 1 1534,56 1534,56 4,92 0,048
Rotagdo * Tempo 1 1534,56 1534,56 4,92 0,048
Curvatura 1 38,85 38,85 0,11 0,742

Erro Residual 10 3388,7 338,87
Total 14 5640,25
Fonte — Autor.
Tabela 4.14 — Andlise de Variancia — D50% (um).

Fonte DF Adj SS AdjMS F-Value P-Value
Efeitos Principais 2 7592,2 3796,12 38,05 0,000
Rotagdo (rpm) 1 6436,6 6436,6 64,51 0,000
Tempo (h) 1 1155,6 1155,62 11,58 0,006
Iteragdo de segunda ordem 1 1540,0 1539,97 15,44 0,002
Rotagdo * Tempo 1 1540 1539,97 15,44 0,002
Curvatura 1 163 163,02 1,74 0,216

Erro Residual 10 934,5 93,45
Total 14 10229,7

Fonte — Autor.

Tabela 4.15 — Analise de Variancia — particulas entre — D90% (um).

Fonte DF Adj SS AdjMS F-Value P-Value
Efeitos Principais 1 5489 5489,1 10,56 0,006
Rotagdo (rpm) 1 5489 5489,1 10,56 0,006
Curvatura 1 1096 1096,1 2,32 0,153
Erro Residual 10 4122 412,2
Total 14 12244

Fonte — Autor.
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Figura 4.24 — Diagrama de pareto para o experimento fatorial (difracdo a laser).
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Figura 4.25 — Andlise Residual (difracdo a laser).
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De acordo com a andlise de variancia, na Tabela 4.16 pode ser observado que somente a
resposta D50% teve um ajuste Rﬁ dj maior que 80%, indicando que para distribuicao acumulativa de
50% das particulas existe uma equagdo de confiabilidade maior que 80%. As outras respostas MV,
D10% e D90% nao apresentaram modelos adequados. Sendo assim, os resultados da andlise das

respostas do ensaio de difracdo a laser utilizado neste trabalho foram inconclusivos.

Tabela 4.16 — Respostas do modelo R?> Anova — Planejamento Fatorial (Difragio a laser).

Respostas Rid i
MV um 63,47 %
D10% um 22,66 %
D50% um 86,35 %
D90% um 40,59 %

Fonte — Autor.

Basicamente foram feitas duas tentativas para obter €xito na modelagem das respostas do
ensaio de difracdo a laser. A primeira tentativa consistiu em utilizar 4gua desionizada, detergente e o
equipamento ultrasom de cuba para dispersar as particulas da amostra. Entretando, devido a grande
divergéncia com os resultados do peneiramento e a presenca de particulas com tamanho maior que
1000 pm na amostra mesmo passando por um processo de peneiramento, conclui-se que as particulas
estavam aglomeradas, dificultando assim a capacidade do equipamento em analisar com eficécia a

dispersdo das particulas.

Como na primeira tentativa os resultados ndo forneceram nenhuma correlagdo entre os pa-
rametros de moagem e as respostas, na segunda tentativa utilizou-se dlcool etilico 90% (PENDSE;
SHARMA, 1993; PAPINI; NETO, 2006) e um equipamento mais potente chamado de ultrassom de
ponta para dispersar as particulas. Como foi mostrado na Tabela 4.11 na segunta tentativa os resulta-

dos sofreram ligeira melhora, mas o desempenho da modelagem foi abaixo de 80% .

A falta de ajuste para as respostas do ensaio de difrag@o a laser pode ser explicado pelo fato
de que as particulas de V ® 8 tem em sua composicdo matriz ferritica. A ferrita tem caracteristi-
cas magnéticas, sendo assim, com a energia liberada pela moagem e consequentemente diminui¢ao
dos tamanhos das particulas, a forca eletrostdtica entre os pds aumenta, dificultando a dispersdo das
mesmas. Assim, os resultados da difracio a laser tornam-se duvidosos. Uma alternativa para uma
averiguacdo com um maior grau de confiabilidade deste experimento seria utilizar um equipamento
com uma maior capacidade de dispersdao, como € o caso dos processadores por agitacdo de energia
ultrasonica para dispersar nano-particulas. No entanto, este equipamento nao faz parte dos recursos

da Universidade.
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4.3.2 Planejamento Superficie Resposta

De acordo com os gréficos gerados pelo planejamento fatorial e a andlise de variancia, foi
verificado que para as particulas retidas nas peneiras de 425 um e 150 um a modelagem apresentou
curvatura indicando que um modelo linear ndo satisfaz as condi¢des de operacdo do sistema. Sendo
assim, com a finalidade de examinar a qualidade do ajuste, de verificar o efeito das interagcdes e
de otimizar os parametros de resposta através de uma funcdo quadrética, utilizou-se o planejamento

Superficie de Resposta para o experimento de peneiramento, conforme Tabela 4.17.

Tabela 4.17 — Resultado planejamento superficie resposta (peneiramento).

Amostra Velocidade(rpm) Tempo(h) >425um (g) 425-150 um (g) 150-63 um (g) <63 um (g)

1 350 31 5,6964 0,4231 2,1831 1,1010
2 350 12 6,9643 0,6338 0,2917 0,9950
3 350 31 5,4226 0,3262 2,1457 1,5537
4 350 31 5,3874 0,4727 2,8042 0,6964
5 400 31 2,4226 0,3024 4,2650 2,3560
6 400 31 2,3500 0,1980 3,0800 3,8084
7 400 50 1,8127 0,2338 5,9162 1,4829
8 400 50 0,8156 0,1159 6,7826 1,7096
9 350 12 7,1200 0,6699 0,1883 1,0972
10 300 50 5,7389 0,4750 2,4716 0,6114
11 350 31 4,7143 0,4492 2,4208 1,9035
12 400 12 4,8568 0,4587 0,5201 3,6399
13 350 31 5,7108 0,3941 2,4716 0,9864
14 350 31 5,6763 0,2957 2,4123 0,7108
15 350 31 4,8578 0,3890 2,1859 2,2632
16 400 50 1,1580 0,1938 5,7092 2,3451
17 350 50 4,3713 0,3238 2,2593 1,8737
18 350 31 3,9340 0,5432 3,4127 1,5864
19 350 12 6,2091 0,5693 0,1627 2,0735
20 400 31 3,6063 0,2944 3,2016 2,2874
21 300 31 6,9910 0,5301 1,2048 0,6420
22 350 31 5,2238 0,4349 2,0820 1,6822
23 350 31 5,7378 0,5133 2,1739 1,4796
24 400 12 5,3870 0,3946 1,2060 2,5025
25 300 12 5,3863 1,0619 2,4733 0,7016
26 350 50 4,4902 0,3118 1,7073 2,2578
27 300 12 5,7846 0,7971 1,0830 1,8830
28 300 50 6,8878 0,4876 1,5384 0,4126
29 350 31 3,7143 0,5415 3,2262 2,0590
30 350 31 3,9723 0,5486 4,1898 0,7320
31 350 31 49113 0,5934 2,5231 1,5240
32 350 31 4,9458 0,6026 2,8217 1,3264
33 300 50 6,5187 0,4769 1,7570 0,5428
34 300 12 5,8481 0,9732 1,4583 1,0948
35 300 31 6,8275 0,5756 1,5154 0,5549
36 300 31 6,2570 0,5204 1,4037 1,1934
37 350 31 3,8022 0,6206 3,6431 1,2858
38 400 12 5,4768 0,4858 2,3088 1,1174
39 350 50 3,5194 0,3389 2,8560 2,2480

Fonte — Autor.
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Para construgdo da Tabela 4.17 foram utilizados no total 39 experimentos conforme descrito
na Tabela 3.9, onde os pontos fatoriais foram dados por 2" = 2% = 4, pontos axiais 2-n=2-2 =4,

com 5 pontos centrais e trés réplicas.

Através dos dados da Tabela 4.17 foi possivel, utilizando o software Minitab ® 17, realizar a
verificacio da influéncia significativa dos parametros com o diagrama de Pareto assim como a inte-
racdo sobre os processos de moagem. Como no planejamento fatorial, para andlise do planejamento
Superficie Resposta foi relaizada também a anélise de varidncia (ANOVA), cujos resultados podem

ser visualizados na Tabela 4.18, 4,19, 4,20 e 4.21.

Tabela 4.18 — Andlise de Variancia Superficie Resposta — Peneira 425 > (um).

Fonte DF Adj SS AdjMS F-Value P-Value
Modelo 4 80,075 20,0187 45,22 0,000
Linear 2 62,109 31,0547 70,15 0,000
Rotagdo (rpm) 1 44,664 44,6642 100,89 0,000
Tempo (h) 1 17,445 17,4451 39,41 0,000
Iteracdo quadratica 1 1,490 1,4904 3,37 0,075
Rotagéo (rpm) * Tempo (h) 1 1,490 1,4904 3,37 0,075
Iteragdo de segunda ordem 1 16,475 16,4753 37,22 0,000
Rotacéo (rpm) * Tempo (h) 1 16,475 16,4753 37,22 0,000
Erro 34 15,052 0,4427
Falta de ajuste 4 3,521 0,8803 2,29 0,083
Erro Puro 30 11,531 0,3844
Total 38 95,127

Fonte — Autor.

Tabela 4.19 — Andlise de Variancia Superficie Resposta — Peneira (425-150) (um).

Fonte DF Adj SS AdjMS F-Value P-Value
Modelo 3 1,13523 0,378409 49,15 0,000
Linear 2 1,10552 0,552759 71,80 0,000
Rotagdo (rpm) 1 0,57617 0,576165 74,84 0,000
Tempo (h) 1 0,52935 0,529352 68,76 0,000
Iteracdo de segunda ordem 1 0,002971 0,002971 3,86 0,057
Rotagdo (rpm) * Tempo (h) 1 0,002971 0,00297 3,86 0,057
Erro 35 0,26946 0,007699
Falta de ajuste 5 0,06678 0,013357 1,98 0,111
Erro Puro 30 0,20268 0,006756
Total 38 1,40469

Fonte — Autor.
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Tabela 4.20 — Andlise de Variancia Superficie Resposta — Peneira (150-63) (um).

Fonte DF Adj SS AdjMS F-Value P-Value
Modelo 5 63,093 12,6187 23,46 0,000
Linear 2 43,186 21,5929 40,14 0,000
Rotagdo (rpm) 1 17,968 17,9680 33,40 0,000
Tempo (h) 1 25,218 25,2178 46,88 0,000
Iteracdo quadrética 2 4,447 2,2237 4,13 0,025
Rotacdo (rpm) * Tempo (h) 1 3,042 3,0425 5,66 0,023
Iteragcdo de segunda ordem 1 15,460 15,4603 28,74 0,000
Rotagdo (rpm) * Tempo (h) 1 15,460 15,4603 28,74 0,000
Erro 33 17,752 0,5379
Falta de ajuste 3 6,764 2,2546 6,16 0,002
Erro Puro 30 10,988 0,3663
Total 38 80,846

Fonte — Autor.

Tabela 4.21 — Andlise de Variancia Superficie Resposta — Peneira < 63 (um).

Fonte DF Adj SS AdjMS F-Value P-Value
Modelo 5 10,295 10,2948 27,54 0,000
Linear 1 10,2948 27,54 40,14 0,000
Rotagdo (rpm) 1 10,295 10,2948 27,54 0,000
Erro 37 13,830 0,3738
Falta de ajuste 7 3,687 0,5267 1,56 0,186
Erro Puro 30 10,143 0,3381
Total 38 24,125

Fonte — Autor.

Das Tabelas 4.18 a 4.21 nota-se que para um intervalo de confianga de 95% os itens onde os
valores de P-Value sdo menores que 0,05 aceita a hipdteses que os termos especificos sdo significati-
vos. Dessa forma, com a finalidade de determinar a qualidade do modelamento, utilizando o software

Minitab ® 17 foi possivel obter os pardmetros de ajuste conforme Tabela 4.22.

Tabela 4.22 — Resumo dos parametros utilizados para avaliar o ajuste — RSM

(peneiramento).
Respostas N R? R:,; R
> 425 um 0,665361 84,18% 82,32% 80,16%
425-150 um 0,0877436 80,82% 79,17%  76,29%
150-63 um 0,733450 78,04% 74,711%  68,49%
<63 um 0,611377 42,67% 41,12%  35,10%

Fonte — Autor.

De acordo com os resultados da Tabela 4.21 foi possivel verificar que, quanto mais se reduz

a malha da peneira, menor foi a capacidade preditiva do modelo, com indicador Rg dj de 82,32% para
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as particulas retidas na peneira de 425 um, 79,17% para as particulas retidas na peneira de 150 um,
74,71% para as particulas acima de 63 um e 41,12% para as particulas menores que 63 um. Apesar
do modelamento para as particulas menores que 63 um encontrou-se uma capacidade preditiva muito
baixa. Este niimero pode ser explicado como ja foi dito anteriormente, pelo fato de que quanto menor
o tamanho das particulas mais facilidade estas tem de impregnar no vaso e nas esferas de moagem,
fazendo com que a medi¢@o do peso das particulas menores que 63 um tenha uma alteragdo de valor.
No entanto, o resultado das particulas menores que 63 um pode ser calculado como consequéncia da

diferenca da quantidade retida nas outras peneiras.

Embora os resultados Rg dj da Tabela 4.21 ndo apresentaram valores maiores que 90%, para
as particulas > 425 um, particulas entre 425 — 150 um e particulas entre 150 — 63 um a capacidade
preditiva ndo foi baixa o suficiente para validar uma falta de ajuste, sendo assim, o resultado para
estas respostas estd dentro dos limites aceitdveis. Para avaliar os efeitos estaticamente significativos

foram gerados gréficos de Pareto, exibidos na Figura 4.26.

Figura 4.26 — Diagrama de Pareto para superficie resposta (peneiramento).

Gréfico de Pareto dos Efeitos Padronizados Grafico de Pareto dos Efeitos Padronizados
(A resposta € > 425 um; « = 0,1) (A resposta € 425 - 150 um; « = 0,1)
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Fator Nome i Fator Nome
RotagSo (rprn) A Rotacdo (rprm)
A Ternpa (horas) B Tempo (horas)
A
B
B
AB
" AB
2 z + £ i v o I 2 3 4 5 & 1 8§ 9
Efeitos Padronizados Efeitos Padronizados
Analise de Pareto, particulas > 425 pum. Anélise de Pareto, particulas 425 — 150 pm.
Grafico de Pareto dos Efeitos Padronizados Gréfico de Pareto dos Efeitos Padronizados
(A resposta é 150-63 um; & = 0,1) (A resposta é < 63 um; & = 0,1)
Termo 1,692 Termo 1,687
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Rotaggo (rpm) i A Rotagdo (rpm)
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A
AB A
B8
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0 1 2 3 4 5 6 7 0 i 2 3 a 5 6
Efeitos Padronizados Efeitos Padronizados
Analise de Pareto, particulas 150-63 pum. Analise de Pareto, particulas < 63 um.

Fonte — Autor
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Os termos que ultrapassaram a linha vermelha tracejada nos grificos de Pareto mostrados na
Tabela 4.26, representam os efeitos significativos. Dessa maneira, enquanto que para as particulas
maiores que 425 um, particulas entre 425— 150 um e particulas entre 150-63 um os fatores e a relagdao

entre eles tem significancia, para as particulas menores que 63 um sé a rotacdo teve efeito significativo.

De acordo com a significincia dos fatores mostrados nos graficos de Pareto, na Figura 4.27
observa-se o gréfico dos efeitos principais rotacio e tempo de moagem com relacdo a quantidade em

massa das particulas retidas nas respectivas peneiras de 425, 150, 63 um.

Figura 4.27 — Andlise de efeitos principais para as particulas: > 425 um, 425 — 150, 150 — 63 um, <
63 um (peneiramento).

Grafico de Efeitos Principais para as particulas maiores que > 425 um Gréfico dos Efeitos Principais para as particulas 425 - 150 um
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Anélise dos efeitos principais particulas > 425 (um). Anélise dos efeitos principais particulas 425 - 150 (um).
Grafico de Efeitos Principais para as particulas 150-63 um. Grafico de Efeitos Principais para as particulas < 63 um
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Andlise dos efeitos principais particulas 150 - 63 (um). Andlise dos efeitos principais particulas < 63 (um).

Fonte — Autor

Pelo grafico de efeitos principais na Figura 4.27, nota-se que para minimizar a quantidade em
peso das particulas maiores que 425 um deve-se aumentar o valor da rotacdo e utilizar mais horas no
processo de moagem. No entanto a rotacdo tem maior influéncia para a redugdo das particulas. Para
0s pOs que passaram na peneira de 425 um e ficaram retidas na peneira de 150 um com tamanho entre

425 — 150 um, observa-se que deve-se aumentar a rotagdo e o tempo de moagem.
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Para os pds com tamanhos entre 150 — 63 um para maximizar a quantidade em peso deve-
se aumentar a rotagao e o tempo de moagem, sendo que o tempo de moagem tem maior influéncia
na resposta. Por fim, para maximizar a quantidade de particulas que passaram pela peneira de 63
um e tem tamanho menor que 63 um, deve-se aumentar a rotagdo, sendo o tempo de moagem sem

significancia para esta resposta.

Com a finalidade de determinar a relacdo entre a resposta e os fatores do modelo, foram gera-
das pelo Minitab ® 17 equacdes de regressio pelo planejamento de experimento superficie resposta
para as particulas de tamanho: > 425 um, 425 — 150 um e 150 — 63 um, como mostram as Equagdes

4.11, 4.12 e 4.13, respectivamente.

M- 425m = —14,940,1165 - x1 +0,3799 - x, —0,000157 - x7 —0,001233 - x -x;  (4.5)

M5 150um = 2,577 —0,005202 - x; — 0,02736x2 +0,000052 - x1 - x2 (4.6)

M50 63um = 34,6 —0,1867 - x1 —0,2508 - x2 +0,000242 - x3 —0,001694 - x3 +0,001195x; - x, (4.7)

Sendo M a quantidade em gramas (g) geradas pelo peneiramento conforme especificado na

Tabela 4.17, x| a rotacdo em (rpm) e x> o tempo em horas (h).

De acordo com as equacdes geradas, através da combinacao entre os fatores pode-se determi-
nar um modelo de previsdo para otimizacao das varidveis do projeto. Sendo assim, na Figura 4.28 sdao
mostrados os graficos de superficies e contorno das respostas produzidos pelo experimento planeja-

mento RSM.
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Figura 4.28 — Curvas de superficie e curvas de contorno - RSM (peneiramento).
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Fonte — Autor

Os graficos de superficie mostrados na Figura 4.28 revelam modelos quadréticos, com exce-

cdo da superficie de resposta com tamanho de particulas entre 425 — 150 um. Pelos graficos é possivel

notar que 0s pontos maximos € minimos estao posicionaodos em uma regido ideal.
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Sendo assim, com todas estas informacdes é possivel inferir sobre a escolha de parametros

para que o processo alcance melhor desempenho.

Segundo Chang et al. (2011), que estudou o efeito dos processos de sinterizacdo e tratamento
térmico na microestrutura e propriedades mecénicas do aco ferramenta V ® 4, os tamanhos originais
das particulas do aco V ® 4 apés o processo de atomizagio estio entre 7—110 um. Assim sendo, esta
seria uma referéncia que se tem sobre o intervalo dos tamanhos das particulas dos acos da familia
Vanadis. Outro artigo, Tornberg e Folzer (2002), informa em seu estudo que a Bohler-Uddeholm
disponibiliza através do processo de atomizacdo, um pd com excelente qualidade e com tamanho

médio de particulas de 60 um.

Consequentemente, utilizando o processo da MAE para fabricar um subproduto reciclavel
com as mesmas caracteristicas e propriedades mecénicas do produto vendido comercialmente, teve-
se como finalidade neste estudo alcancgar parametros de moagem que maximizassem a producdo de

p6s com tamanhos de particulas menores que 150 um, com foco na reducdo do tempo de moagem.

Sendo assim, ao observar a Figura 4.28 é possivel notar que, para maximizar a quantidade
de particulas em peso com tamanho menores que 150 wm e minimizar as particulas maiores que 150
um, deve-se utilizar rotagdo maxima e tempo maximo dentro dos pardmetros limites estabelecidos
neste trabalho. No entanto, notou-se, que mesmo utilizando rotacdo maxima e tempo maximo que
a eficiéncia do processo em entregar particulas menores que 150 um foi de aproximadamente 78%.
Desta maneira, foi realizado um experimento teste e observou-se que com 28 horas de moagem,
utilizando rotacdo maxima de 400 rpm, o processo de MAE teve uma eficiéncia em entregar particulas
menores que 150 um de 60% aproximadamente, com particulas > 425 um = 3,4389 (g), 425 — 150 um
=0,3165 (g), 150 — 63 um = 3,6919 (g) e < 63 um = 2,456 (g). Apesar da rotacio maxima e tempo
maximo de processo apresentarem o melhor resultado para reducao de particulas, a reducao do tempo
de processamento para moagem € crucial para os aspectos econdmicos no que tange a proporcionar o

reaproveitamento de uma forma a reduzir custos de processo.

Assim, este estudo possibilitou a compreensdo dos parametros da MAE para alcancar ta-
manhos de particulas proximas das caracteristicas das particulas vendidas comercialmente. Sendo a
proposta desta pesquisa de viabilizar uma rota alternativa de reciclagem, ji que o aco ferramenta V®8

¢ um material com alto valor agregado.
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5 CONCLUSOES

5.1 Conclusoes

Se comparado aos processos convencionais como fundi¢@o, a metalurgia do p6 com a utiliza-
¢ao da Moagem de Alta Energia se mostrou um processo alternativo para reaproveitar os cavacos do

aco ferramenta Vanadis® 8. Sendo assim, com os resultados deste estudo, verificou-se que:

e Com a MAE foi possivel produzir p6s com e sem a adi¢do de carbetos com alta qualidade e

com diferentes granulometrias;

e De acordo com a andlise feita pelos experimentos na 1¢ fase da MAE como: microscopia ele-
tronica de varredura, difrac@o a laser e a difrac@o de raios X, foi possivel determinar através do
tamanho médio de cristalito e grau de cristalinidade que a adi¢cdo de 3% de carbeto de vanédio,
proporcionou maior eficiéncia na reducio das particulas com relagdo ao tempo de moagem.
Isto aconteceu devido ao carbeto de vanddio ser caracterizado como uma particula fragil com
relacdo ao V ® 8. Assim com a falta de uma particula ductil o processo passou somente por de-
formacao plastica e fratura, sendo ausente a etapa de soldagem a frio. Logo, a adicao de 3% de
carbeto de vanddio forneceu aos pds caracteristicas como: redu¢do de tempo de processamento
pela reducdo eficaz do tamanho de particula e, em consequéncia disso, a possibilidade de se
ter em processos posteriores, como a compactacao e sinteriza¢ao, pecas com maior resisténcia

mecancia.

e Na 2¢ fase da MAE, foi possivel, através do planejamento de experimentos fatorial verificar
que, dentre os parametros rotagdo e tempo e suas interacdes que o termo mais influente e
significaivo para reducdo de particulas foi a rotacdo. Além disso, com a andlise de variancia
(ANOVA-Analysis of variance) foi possivel observar a existéncia de curvatura, a falta de ajuste
para modelagem das respostas do ensaio de difragdo a laser e o equacionamento e ajuste para

modelagem do ensaio de peneiramento.

e Ainda na 2¢ fase da MAE, com o planejamento de experimentos RSM foi possivel analisar as
respostas através da curva de superficie para cada configuragdo do experimento peneiramento.
Somando a isso, notou-se pelos graficos de superficie que quanto maior a rotagdo e o tempo,
maior € a maximizac¢do da quantidade de particulas menores que 150 um. No entanto, verificou-

se que com 400 rpm e 50 horas, a MAE registrou uma eficiéncia maxima de 78% do processo
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em entregar particulas menores que 150 um. Outro teste mostrou que com 400 rpm e 28 horas
de moagem, o processo MAE registrou 60% de eficiéncia em entregar particulas menores que

150 um.

Sendo assim, nesta pesquisa com relacdo aos parametros de moagem utilizados para alcancar
os tamanhos de particulas proximas das particulas vendidas comercialmente, conclui-se que a rotagdao
foi o elemento mais significativo. No entanto com relagdo a efici€ncia, 28 horas de moagem seria um

tempo com finalidade de viabilizar econdmicamente o processo.

Verificou-se que este trabalho é de extrema importancia, pois forneceu informacdes sobre a
viabilizacdo de uma técnica que pode ser estendida a quaisquer empresas ou companhias que atuam

na drea de reciclagem de materiais metélicos.

5.2 Sugestao para trabalhos futuros

e Realizar a andlise da dispersdo das particulas do Vanadis ® 8 por equipamentos com alta capa-
cidade de dispersao, como € o caso dos processadores por agitacdo de energia ultrassonica para

dispersar nanoparticulas;
e Analisar a eificiéncia de moagem para carbetos com maior dureza que o carbeto de vanadio;

e Desenvolver uma otimiza¢do multiobjetivo, utilizando algoritmo genético (GA) ou algoritmo

por enxame de particulas (PSO), a partir do modelo obtido pelo DOE;
e Realizar um DOE para processos posteriores 2a MAE, como a compactagdo e a sinterizacio;
e Avaliar as propriedades mecanicas através dos ensaios de compressao e de vibragoes;

e Comparar as propriedades mecanicas do produto reciclado pelo processo de MAE com as pro-

priedades mecanicas do produto vendido comercialmente pela Uddeholm;

e Validar o processo economicamente.
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ANEXO A - RESULTADO REFINAMENTO DE RIETVELD
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Al (CR)

Poz.[%2Th.] Height [cts] FWHMLeft[®ZTh.] d-spacing [i] Fel. Int. [%] TipWidth Matched by
37,255430 938(31) 0,224041 2, 41157 8,36 0,2683 01-073-0476
37,351400 466(16) 0,224041 2,41157 4,16 0,2683
43,285800 956(33) 0,224041 2, 08855 8,79 0,2685 01-073-0476
43,398780 430(16) 0,224041 2,08855 4,37 0,2685
44, 602290 11213 (266) 0,245854 2,02991 i0o, 00 0,2950 01-087-0721
44, 719070 5574(138) 0,245854 2,02991 48,71 0,2950
B2,873890 527(18) 0,224041 1,47691 4,70 0,2683 01-073-0476
63,047990 262 (9] 0,224041 1,47691 2,33 0,2683
B4, 305600 1528 (50) 0,245554 1,43545 13,63 0,25950 01-087-0721
B5,089720 Te0(25) 0,245554 1,43545 6,77 a,2950
75,406080 286(10) 0,224041 1,25955 2,55 00,2688 01-073-0476
75, 626300 142 (5) 0,224041 1,25855 1,27 0,2688
78,398720 157(5) 0,224041 1,20593 1,40 0,2683 01-073-0476
78, 635260 T8 (3] 0,224041 1,20593 a, 7o 0,2683
g§2,175160 2727(85) 0,245554 1,17207% 24,32 0,25950 01-087-0721
g§2,423630 13558(45) 0,245554 1,17207% 12,11 0,2950

94!



A.2 (V® 8sem adiciio de carbetos)

Fos.["2Th.] Height [cts] FUHMLeft[®ZTh.] d-spacing [i] Rel. Int. [%] TipWidth HMatched by
37, 449980 85110y 1,246330 2,39949 4,78 1,4956 01-073-0476
37,546620 4715) 1,246330 2,39943 2,38 1,4956
43,523340 9219) 1,246330 2, 07770 4,59 1,4956 01-087-0721;01..
43,637140 46 (4] 1,246330 2,07769 2,28 1,4956
44, 536680 1997 (166) 1,170925 2,03275 100, 00 1,4051 01-087-0721:01..
44 653410 8993 (53) 1,170925 2,03274 49,71 1,4051
B3,266020 4915) 1,246330 1,46870 2,45 1,4956 01-073-0478
63,441630 2412) 1,246330 1,46870 1,22 1,4956
B4,833200 272 126) 1,170925 1,43693 13,63 1,4051 01-087-07:21
B5,014230 135(13) 1,170925 1,43693 B,78 1,4051
75,914980 2813 1,246330 1,25236 1,42 1,4956 01-073-0476
T6,137410 14(1) 1,246330 1,25236 o,71 1,4956
79,945000 141 1,246330 1,195801 a, e 1,4956 01-073-0476
g0, 188070 Ti1) 1,246330 1,194801 0,36 1,4956
g2,089530 456 (45) 1,170925 1,17308 24,32 1,4051 01-087-07:21
82,337830 242 122) 1,170925 1,17307 12,11 1,4051

Il



A3 (V® 8 com adicio de 3% Mo,C)

Pog.[®2Th.] Height [cts] FUHMLeft[®2Th.] d-spacing [L1] Rel. Int. [%] TipWidth Matched by
37,285870 169 (12) 0, 536039 2, 40967 8,80 0,6432 01-073-0476
37,381990 g8416) 0, 536039 2, 40967 4,38 0, 6432
43,326130 1781(12) 0, 536039 2, 08670 9,25 0,6432 01-073-0476
43, 439290 g8816) 0, 536039 2, 08669 4, 60 0, 6432
44, 551890 19201(158) 1,074412 2,03209 100,00 1,2893 01-087-0721
44 668600 855 (79) 1,074412 2,03209 439,71 1,2893
62, 949730 a5(6) 0, 536039 1,47532 4,94 0,6432 01-073-0476
63, 124180 4713 0, 536039 1,47532 2,45 0, 6432
64, 544400 262 124) 1,074412 1,43671 13,63 1,2893 01-087-0721
65, 025410 130012) 1,074412 1,43671 &, 78 1,2893
75,508710 5113) 0, 536039 1,25808 2,68 0,6432 01-073-0476
75,729440 2612) 0, 536039 1,25809 1,33 0, 6432
79,510830 2812) 0, 536039 1,20451 1,47 0,6432 01-073-0476
79, 747960 14(1) 0, 536039 1,20451 a,73 0, 6432
82, 096560 467 [42) 1,074412 1,17299 24,32 1,2893 01-087-0721
82, 344800 233121) 1,074412 1,17299 12,11 1,2893

Ly1



A4 (V®8com adicio de 3% VC)

Poz.["2Th.] Height [cts] FUHMLeft[®ZTh.] d-spacing [i] Rel. Int. [%¥] TipWidth MNatched by
37,403350 417 (22) 0,3655841 2,40237 19,55 0,4390 01-073-0476
37,499910 208 (11) 0,3655841 2, 40236 9,72 0, 4390
43, 472030 437 (22) 0,3655841 2,08003 20,48 0,4390 01-073-0476
43, 585730 217 (11) 0,3655841 2,08002 10,18 0,4390
44, 555990 2136(198) 1,528113 2,03061 100,00 1,8337 01-087-0721
44 702920 1062 (98) 1,528113 2,03061 43,71 1,8337
B3,197820 233 (12) 0,3655841 1,47012 10,91 0,4390 01-073-0476
B3,373270 116(6) 0,3655841 1,47012 5,42 0,4390
64,920800 291(31) 1,528113 1,43521 13,62 1,8337 01-087-0721
65, 102200 145115) 1,528113 1,43520 6,77 1,8337
75,834010 12717 0,3655841 1,25350 5,93 0,4390 01-073-0476
76,056200 63 (3) 0,3655841 1,25349 2,95 0,4390
79,563490 T004) 0,365541 1,20008 3,26 0,4390 01-073-0476
80, 102290 3512 0,365541 1,20007 1,62 0,4390
g2,217160 519 (54) 1,528113 1,17158 24,31 1,8337 01-087-0721
g2,466120 259 (27 1,528113 1,17158 12,10 1,8337

81



ANEXO B - RESULTADO DA DIFRACAO A LASER - 1° FASE DA MAE
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B.1 (V ® 8 sem adicdo de carbetos - 4 horas)

V8S C4h SOP Name: AGO(*)
Distribution: Volume Run Time! 30 Sec Fluid{ CURRENT CARRIER
é)s;(o'.racé{—1 = Progression: Standard Run#; Avg of 3 Fluid Ref Index 1,333 Loading Factor: 0,0477
¢ Up Edge(um): 2000 Particle: CURRENT PARTICLE Above Residual: 0 Trans. L1:12:0,977:0,995|
* * - Low Edge(um){ 0,0107 | Transparency] Reflecting Below Residual; 0 RMS Residualz 0,940%
'Yummm\“ﬁ“ Residuals: Enabled Part..&f. Index: NA . Flow: 60 %
11/26/2019 15:14 Bluewave #Channels] 70 Particle Shape: Irregular Cell ID] 0204 Usonic Power:  NA
Analysis Mode :BLUEWAVE Multi Run Delay: 0 Min. Usonic Time: NA
10.6-2 DB ReC: 3579 85822 ” Filter: Enabled DB Record: 3579 Recalc Slalu:: Original Serial Number: S$5822
Summary Size % %Tile Peak Summary Analysis Gain: Default(2) Database:|C:\Program Files (x86)\Microtrac FLEX 10.6.2\Databases\MTDatabase.mdb
Data | Value Size(um) %Tile, %Tile Size(um)
MV(um): 4771 10,00 58,36 Dia(um)  Vol% @ Width Size(um)| %Chan | % Pass | Size(um) %Chan | % Pass
MN(um): 9,85 20,00 134,7 7251 44,8 | 366,30 2000 0,00 | 100,00 | 5,50 0,00 0,00
MA(um): 115,4 30,000 3428 396,4 36,0 237,30 1674 | 0,00 | 100,00 4,62 0,00 0,00
iy vist T o Twis sz T oo T aoe
S 3547 .00 4658 1012 | 41 4B 995,5 0.44 | 96,09 2,;50 o:oo 0,00
60,00 5387 837,1 | 10,91 | 86,65 | 2,312 0,00 0,00
Mz{ 4536 70,00) 6422 703,9 | 10,60 | 7574 | 1,944 | 0,00 = 0,00
ou:| 320,3 80,00 753,1 591,9 | 9,93 | 6514 | 1,635 0,00 = 0,00
Skiz0,00931 90,00 883,9 497,8 | 14,01 | 5521 | 1,375 0,00 0,00
Kg: 0,823 95,00 971,0 418,6 | 10,53 | 41,20 | 1,156 0,00 0,00
352,0 2,61 | 30,67 | 0,972 0,00 0,00
296,0 1,94 | 28,06 0,817 0,00 0,00
248,9 1,97 | 26,12 | 0,687 0,00 0,00
209,3 1,72 | 24,15 | 0,578 0,00 0,00
176,0 1,56 | 22,43 | 0,486 0,00 0,00
148,0 1,64 | 20,87 | 0,409 0,00 0,00
= § 124,4 1,82 | 19,23 | 0,344 0,00 0,00
g E 104,6 2,04 | 17,41 | 0,2890 0,00 0,00
o s 87,99 2,26 | 15,37 | 0,2430 0,00 0,00
= = 73,99 2,31 13,11 | 0,2040 0,00 0,00
62,22 2,04 | 10,80 | 0,720 0,00 0,00
52,32 1,55 8,76 | 0,1450 0,00 0,00
44,00 1,07 7,21 | 0,220 0,00 0,00
| 0,01 01 1 1E| ) 100 1,000 10.000 37,00 0,74 6,14 | 0,1020 0,00 0,00
size(Microns) 31,11 | 0,52 | 540 | 0,0860 0,00 0,00
26,16 0,38 4,88 | 0,0720 0,00 0,00
22,00 0,12 4,50 | 0,0610 0,00 0,00
18,50 | 0,25 4,38 | 0,0510 0,00 0,00
15,55 0,55 4,13 | 0,0430 0,00 0,00
13,08 | 0,94 3,58 | 0,0360 0,00 0,00
11,00 1,18 2,64 | 0,0300 0,00 0,00
9,25 0,89 1,46 |0,02550 0,00 0,00
Warnings: NONE 7,78 0,46 0,57 | 0,02150 0,00 0,00
6,54 0,11 0,11 10,01810 0,00 0,00

0S1



B.2 (V ® 8 sem adicdo de carbetos - 8 horas)

V8 S_C 8h SOP Name: AGO(*)

Distribution: Volume Run Time 30 Sec Fluid: CURRENT CARRIER
i c(otrac% - Progression] Standard Run#; Avg of 3 Fluid Ref Index; 1,333 Loading Factor: 0,0386
¢ Up Edge(um)] 2000 Particle] CURRENT PARTICLE| Above Residualz 0 Trans. L1:12:0,979:0,983
* * - Low Edge(um): 0,0107 | Transparency] Reflecting Below Residual: 0 RMS Residual: 1,264%
b 4 Residuals| Enabled | Part. Ref. Index: NA Flow: 60%
g™ 11/26/2019 15:20 Bluewave #Channels] 70 Particle Shape:; Irregular Cell ID; 0204 Usonic Power:  NA
10.6.2 . S5822 Analysis Mode :BLUEWAVE Multi Run Delay: 0 Min. Usonic Time:  NA
DB Rec: 3583 Filter] Enabled DB Record: 3583 Recalc Status:  Original Serial Number: S5822
Summary Size % %Tile Peak Summary Analysis Gain: Default(2) Database:|C:\Program Files (x86)\Microtrac FLEX 10.6.2\Databases\MTDatabase.mdb
Data | Value | Size(um) %Tile %Tile Size(um)
MV(um): 332,6 10,00 55,19 Dia(um) | Vol% Width Size(um)| %Chan | % Pass | Size(um) %Chan @ %Pass
MN(um): 5,78 20,000 93,71 431,2 66,8 | 222,10 2000 0,00 | 100,00 | 5,50 0,00 0,46
MA(um): 84,90 30,00 1384 91,66 | 275 | 7537 1674 | 0,00 |100,00| 4,62 = 014 0,46
7,10E-
cs 4000 33441 o1 | 57 | ast 1408 | 0,00 | 100,00 3,89 | 019 | 032
1184 0,17 | 100,00 | 3,27 0,13 0,13
D! 217.1 50,00 377,44
SD; 2 995,5 0,95 | 99,83 | 2,750 0,00 0,00
60,00 4093 837,1 2,83 | 98,88 | 2,312 0,00 0,00
Mz: 3229 70,00, 4433 7039 | 588 | 96,05 | 1,944 0,00 0,00
ou:| 209,4 80,00 486,3 591,9 8,04 | 90,17 | 1,635 0,00 0,00
Ski:-0,2362¢ 90,00 589,1 497,8 | 19,21 | 82,13 | 1,375 0,00 0,00
Kgi 0,780 95,00 6785 418,6 | 19,95 | 62,92 | 1,156 0,00 0,00

352,0 | 645 | 42,97 | 0,972 | 0,00 0,00
296,0 | 1,60 | 3652 | 0,817 | 0,00 = 0,00
248,9 | 0,77 | 3492 | 0,687 | 0,00 = 0,00
209,3 | 0,94 | 3415 | 0,578 0,00 = 0,00
176,0 | 1,95 | 33,21 | 0,486 | 0,00 | 0,00
148,0 | 3,70 | 31,26 | 0,409 | 0,00 | 0,00
1244 | 471 | 27,56 | 0,344 | 0,00 | 0,00
104,6 | 4,36 | 22,85 | 0,2890 | 0,00 | 0,00
87,99 | 3,67 | 18,49 | 0,2430 = 0,00 = 0,00
7399 | 3,08 | 14,82 | 0,2040 = 0,00 = 0,00
62,22 | 2,40 | 11,74 | 0,720 = 0,00 = 0,00
5232 | 1,63 | 9,34 | 0,450 0,00 = 0,00
44,00 | 1,00 | 7,71 | 0,1220 0,00 0,00
0.01 o1 4 ¥ Hiit 1000 10000 37,00 | 0,61 | 671 | 0,020 0,00 = 0,00

size{Microns) 31,11 | 0,39 | 6110 | 0,0860 0,00 = 0,00
26,16 | 0,00 | 571 | 0,0720 = 0,00 = 0,00
22,00 | 0,00 | 571 | 0,0610 0,0 = 0,00
18,50 | 0,00 | 571 | 0,0510 | 0,00 | 0,00
1555 | 0,54 | 571 | 0,0430 | 0,00 & 0,00
13,08 | 1,14 | 517 | 0,0360 = 0,00 | 0,00
11,00 | 1,62 | 4,03 | 0,0300 0,00 & 0,00
925 | 1,23 | 241 002550 0,00 0,00
Warnings: NONE 7,78 | 0,5 | 1,18  0,02150 0,00 = 0,00
654 | 013 | 059 001810 0,00 & 0,00

“a Passing
% Channel

161



B.3 (V ® 8 sem adicdo de carbetos - 12 horas)

V8 S_C 12h SOP Name: AGO(*)

Distribution: Volume Run Time! 30 Sec Fluid{ CURRENT CARRIER
5 c(otrac% - Progression] Standard Run#|  Avgof3 Fluid Ref Index 1,333 Loading Factor: 0,0641
¢ Up Edge(um)] 2000 Particle] CURRENT PARTICLE| Above Residualz 0 Trans. L1:12:0,957:0,992
* * - Low Edge(um): 0,0107 | Transparency] Reflecting Below Residuali 0 RMS Residual: 0,854%
b 4 Residuals{ Enabled | Part. Ref. Index! NA Flow: 60%
LI s 11/26/2019 15:40 Bluewave #Channels] 70 Particle Shape! Irregular Cell ID: 0204 Usonic Power:  NA
10.6.2 . S5822 Analysis Mode :BLUEWAVE Multi Run Delay: 0 Min. Usonic Time:  NA
DB Rec: 3587 Filter: Enabled DB Record; 3587 Recalc Status{  Original Serial Number:  $5822
Summary Size % %Tile Peak Summary Analysis Gain: Default(2) Database:|C:\Program Files (x86)\Microtrac FLEX 10.6.2\Databases\MTDatabase.mdb
Data Value Size(um)%Tile %Tile Size(um)
MV(um): 194,2 10,00 9,83 Dia(um) | Vol% Width Size(um)| %Chan | % Pass | Size(um) %Chan @ %Pass
MN(um): 5,33 20,00 12,00 412,5 | 40,5 | 240,70 2000 | 0,00 | 100,00 550 | 0,00 1,71
MA(um): 26,20 30,00 24,28 4547 | 333 5537 1674 | 0,00 | 100,00 4,62 | 0,40 1,71
2,29E-
o2 4000 4044 1059 | 245 | 396 1408 | 0,00 |100,00| 3,589 | 0,50 1,31
50,00 63,08 3,32 17 1,39 1184 0,00 | 100,00 | 3,27 0,46 0,81
SD1215,8 9955 | 0,11 | 100,00 2,750 @ 0,35 | 0,35
6000 1624 837,1 1,39 | 99,89 | 2,312 0,00 0,00
Mz: 172,2 70,00, 3501 7039 | 3,35 | 9850 | 1,944 0,00 0,00
oz 1957 80,000 4141 591,9 516 | 9515 | 1,635 0,00 0,00
Ski: 0,785 90,00 497,9 497,8 9,30 | 89,99 | 1,375 0,00 0,00
Kg: 0,645 95,00 588,3 418,6 | 10,45 | 80,69 | 1,156 0,00 0,00
352,0 5,74 | 70,24 | 0,972 0,00 0,00
296,0 2,26 | 64,50 | 0,817 0,00 0,00
100 248,9 1,06 | 62,24 | 0,687 0,00 0,00

9o 3= 209,3 | 0,79 | 61,18 | 0,578 0,00 0,00
176,0 | 0,90 | 60,39 | 0,486 0,00 0,00
148,0 1,20 | 59,49 | 0,409 0,00 0,00
124,4 | 1,52 | 58,29 | 0,344 0,00 0,00
104,6 1,83 | 56,77 | 0,2890 @ 0,00 0,00
87,99 | 2,27 | 54,94 | 0,2430 0,00 0,00
73,99 | 2,92 | 52,67 | 0,2040 0,00 0,00
62,22 | 3,62 | 49,75 | 0,1720 0,00 0,00
52,32 | 4,08 | 46,13 | 0,1450 0,00 0,00

I E
T04--oe

B0 --reas
S0--cean
404---0d st
304
20

“a Passing
% Channel

104
: ' i s 44,00 | 4,20 | 42,05 | 0,1220 0,00 0,00
| T oo T T T ITT r T ™
0,01 01 1 10 100 1,000 10.000 37,00 | 3,90 | 37,85 | 0,1020 0,00 0,00

size{Microns) 31,11 | 3,01 | 33,95 | 0,0860 0,00 = 0,00
26,16 | 1,93 | 30,94 | 0,0720 = 0,00 = 0,00
22,00 | 1,32 | 29,01 | 0,0610 = 0,00 = 0,00
18,50 | 1,49 | 27,69 | 0,0510 | 0,00 | 0,00
15,55 | 3,10 | 26,20 | 0,0430 | 0,00 & 0,00
13,08 | 7,15 | 23,10 | 0,0360 | 0,00 | 0,00
11,00 | 872 | 1595 | 0,0300 | 0,00 & 0,00
9,25 | 4,09 | 7,23 |0,02550 0,00 0,00
Warnings: NONE 7,78 | 1,07 | 3,14 0,02150 0,00 = 0,00
6,54 | 0,36 | 2,07 001810 0,00 @ 0,00

Sl



B4 (V®8+3% deVC -4 horas)

V8 C_VC 4h SOP Name: AGO(*)
Distribution: Volume Run Time: 30 Sec Fluid: CURRENT CARRIER
5 O(thac% = Progression Standard Run#: Avg of 3 Fluid Ref Index: 1,333 Loading Factor: 0,058
@ ¥ Up Edge(um): 2000 Particle: CURRENT PARTICLE Above Residual: 0 Trans. L1:02:0,962:0,987
- * - Low ;00107 | T Below Residual: 0 RMS Residual: 0,987%
’Ummm\.“\ﬁ Residuals: Enabled Part..RAf. Index: NA . Flow: 60 %
11/26/2019 15:51 Bluewave #Channels] 70 Particle Shape: Irregular Cell ID{ 0204 Usonic Power:  NA
Analysis Mode :BLUEWAVE Multi Run Delay: 0 Min. Usonic Time: NA
10.6-2 DB ReC: 3591 85822 ” Filter: Enabled DB Record: 3591 Recalc Slalu:: Original Serial Number: S5822
Summary Size % %Tile Peak Summary Analysis Gain: Default(2) Database:|C:\Program Files (x86)\Microtrac FLEX 10.6.2\Databases\MTDatabase.mdb
Data |Value Size(um) %Tile, %Tile Size(um)
MV(um): 411,3 10,00 52,70 Dia(um) | Vol% & Width Size(um)| %Chan | % Pass | Size(um) %Chan | % Pass
MN(um): 4,17 20,00 1105 456,9 | 73,9 424,60 2000 | 0,00 | 100,00 | 5,50 0,11 1,02
MA(um): 81,45 30,00 269,9 84,13 | 20,8 8536 1674 | 0,22 | 100,00 | 4,62 0,23 | 0,91
cs/ " F 40,00 3566 907 | 53 | 785 1408 | 0,76 | 99,78 | 3,89 | 0,23 | 0,68
02 1184 | 2,27 | 99,02 | 327 | 028 @ 045
| 50,00 396,9
D3 303,9 9955 | 545 | 96,75 | 2,750 @ 0,17 | 0,7
60,001 440.9 8371 | 6,71 | 91,30 | 2,312 0,00 0,00
Mz 392,4 70,00 505,3 703,9 | 7,26 | 84,50 | 1,944 0,00 0,00
oz 2912 80,00 630,5 591,9 | 816 | 77,33 | 1,635 0,00 = 0,00
Skif0,0726 90,00 808,3 497,8 | 13,83 | 69,17 | 1,375 0,00 0,00
Kgi 0,933 95,00 9335 418,6 | 16,39 | 5534 | 1,156 0,00 = 0,00
3520 | 7,15 | 3895 | 0,972 0,00 0,00
296,0 | 2,85 | 31,80 | 0,817 0,00 0,00
100 2489 | 1,66 | 2895 | 0,687 0,00 0,00
g0l -tid 209,3 | 1,27 | 27,29 | 0,578 0,00 0,00
PhE BE 176,0 | 1,58 | 26,02 | 0,486 = 0,00 = 0,00
701401 148,0 | 2,42 | 24,44 | 0,409 0,00 0,00
2 goi.-i T 1244 | 2,95 | 22,02 | 0,344 0,00 0,00
I E 104,6 | 2,78 | 19,07 | 0,2890 0,00 = 0,00
;f; N iy S 87,99 | 2,40 | 16,29 | 0,2430 0,00 | 0,00
T s B 73,99 | 2,13 | 13,89 | 0,2040 0,00 | 0,00
62,22 | 1,83 | 11,76 | 0,1720 = 0,00 | 0,00
2 52,32 | 1,45 | 9,93 | 0,1450 0,00 | 0,00
30 ' j 44,00 | 1,05 | 848 | 0,220 0,00 0,00
! %01 G AR T o T R 37,00 | 0,75 | 7,43 | 0,020 0,00 = 0,00
' 1 Size(Microns) ' ' 31,11 | 0,54 | 668 | 0,0860 0,00 0,00
26,16 | 0,39 | 6,14 | 0,0720 0,00 | 0,00
22,00 | 0,24 | 575 | 0,0610 0,00 0,00
18,50 | 0,26 | 551 | 0,0510 0,00 0,00
15,55 | 0,53 | 525 | 0,0430 0,00 0,00
13,08 | 0,87 | 4,72 | 0,0360 0,00 0,00
11,00 | 1,11 | 3,85 | 0,0300 0,00 0,00
9,25 | 0,91 | 2,74 |0,02550 0,00 | 0,00
Warnings: NONE 7,78 | 0,55 | 1,83 |0,02150 0,00 | 0,00
6,54 | 0,26 | 1,28 |0,01810 0,00 0,00

€Sl



B.5 (V®8+3%

de VC - 8 horas)

V8 C_VC 8h

somtrac 4, -
* * -
D et
11/26/2019 15:58 Bluewave
10.6.2
DB Rec: 3595 S5822
Summary Size % %Tile Peak Summary
Data Value Size(um) %Tile, %Tile Size(um)
MV(um): 198,3 10,00 8,95 Dia(um) | Vol% | Width
MN(um): 2,410 20,00 11,65 4145 | 36,5 | 344,00
MA(um): 20,92 30,00 32,40 6591 | 382 | 7922
2,87E-
csi g, 40,00 5553 1015 | 21,3 | 445
2,555 | 40 | 1,67
solz127 50,00 82,18
60,00 133,3
Mz: 176,2 70,00 304,4
ou: 207,8 80,00 3988
Ski: 0,717 90,00 5165
Kg: 0,804 95,00 6752

SOP Name: AGO(*)

Distribution: Volume Run Time:

Progression] Standard Run#{

Up Edge(um): 2000
Low 1 00107 | T

30 Sec

Avgof 3

Residuals: Enabled | Part. Ref. Index;

#Channels: 70
Analysis Mode:BLUEWAVE

Filter] Enabled DB Record:

Analysis Gain: Default(2)

Particle Shape:

NA

Irregular

3595

Fluid: CURRENT CARRIER

Fluid Ref Index:

Particle: CURRENT PARTICLE| Above Residual;

Below Residual:

Cell ID:

Multi Run Delay

Recalc

Status

1,333 Loading Factor: 0,0931
0 Trans. L1:L2:0,930:0,981
0 RMS Residual: 0,726%
Flow: 60 %
0204 Usonic Power:  NA
0 Min. Usonic Time:  NA
Original Serial Number:  S5822

Database:{C:\Program Files (x86)\Microtrac FLEX 10.6.2\Databases\MTDatabase.mdb

“aPassing

oA 1 10 100
Size{Microns)

1,000 10,000

% Channel

Warnings: NONE

Size(um) %Chan

2000
1674
1408
1184
995,5
837,1
703,9
591,9
497,8
418,6
352,0
296,0
248,9
209,3
176,0
148,0
124,4
104,6
87,99
73,99
62,22
52,32
44,00
37,00
31,11
26,16
22,00
18,50
15,55
13,08
11,00
9,25
7,78
6,54

0,00
0,00
0,23
0,45
1,42
2,28
2,79
3,83
6,77
7,76
5,12
2,61
1,64
1,55
1,99
2,72
3,39
3,83
4,19
4,49
4,41
3,80
2,98
2,20
1,51
0,98
0,76
0,97
2,16
5,18
6,97
4,01
1,36
0,56

% Pass
100,00
100,00
100,00
99,77
99,32
97,90
95,62
92,83
89,00
82,23
74,47
69,35
66,74
65,10
63,55
61,56
58,84
55,45
51,62
47,43
42,94
38,53
34,73
31,75
29,55
28,04
27,06
26,30
25,33
23,17
17,99
11,02
7,01
5,65

Size(um)

5,50
4,62
3,89
3,27
2,750
2,312
1,944
1,635
1,375
1,156
0,972
0,817
0,687
0,578
0,486
0,409
0,344
0,2890
0,2430
0,2040
0,1720
0,1450
0,1220
0,1020
0,0860
0,0720
0,0610
0,0510
0,0430
0,0360
0,0300
0,02550
0,02150
0,01810

%Chan
0,44
0,64
0,83
0,85
0,73
0,60
0,49
0,39
0,12
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00

% Pass
5,09
4,65
4,01
3,18
2,33
1,60
1,00
0,51
0,12
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00

129!



B.6 (V®8+3%

de VC - 12 horas)

V8 C_VC 12h

somtrac 66 -
* * -
7 o
Chones® 11/26/2019 16:12 Bluewave
10.6.2
DB Rec: 3599 §5822
Summary Size % %Tile Peak Summary
Data Value Size(um) %Tile, %Tile Size(um)
MV(um): 181,9 10,00 7,13 Dia(um) | Vol% | Width
MN(um): 2,576 20,00 9,60 418,7 | 37,8 283,30
MA(um): 14,00 30,00 10,92 46,00 @ 201 @ 5242
4,29E-
csi g, 40,00 13,41 1027 | 338 | 372
2926 @ 83 | 184
SD: 216,8 50,00 39,64
60,00 89,45
Mz: 163,7 70,00 3304
o1/ 202,6 80,00 410,1
Skiz 0,871 90,00 508,7
Kg: 0,702 95,00 624,8

SOP Name: AGO(*)

Distribution: Volume Run Time:

Progression] Standard Run#{

Up Edge(um): 2000
Low 1 00107 | T

30 Sec

Avgof 3

Residuals: Enabled | Part. Ref. Index;

#Channels] 70

Analysis Mode {BLUEWAVE
Filter] Enabled
Analysis Gain: Default(2)

Particle Shape:

DB Record:

NA

Irregular

3599

Fluid: CURRENT CARRIER

Fluid Ref Index:

Particle: CURRENT PARTICLE| Above Residual;

Below Residual:

Cell ID:

Multi Run Delay

Recalc

Status

1,333 Loading Factor: 0,1069
0 Trans. L1:L2:0,901:0,976|
0 RMS Residual: 0,904%
Flow: 60 %
0204 Usonic Power:  NA
0 Min. Usonic Time:  NA
Original Serial Number:  S5822

Database:{C:\Program Files (x86)\Microtrac FLEX 10.6.2\Databases\MTDatabase.mdb

“aPassing

01

10 100
Size{Microns)

1,000 10,000

% Channel

Warnings: NONE

Size(um) %Chan

2000
1674
1408
1184
995,5
837,1
703,9
591,9
497,8
418,6
352,0
296,0
248,9
209,3
176,0
148,0
124,4
104,6
87,99
73,99
62,22
52,32
44,00
37,00
31,11
26,16
22,00
18,50
15,55
13,08
11,00
9,25
7,78
6,54

0,00
0,00
0,00
0,18
0,85
1,95
3,11

4,62
8,17
8,91

4,86
1,92
0,90
0,66
0,71

0,89
1,10
1,30
1,58
1,94
2,30
2,50
2,56
2,36
1,76
1,06
0,72
0,95
2,76
8,85
13,04
6,37
1,62
0,61

% Pass
100,00
100,00
100,00
100,00
99,82
98,97
97,02
93,91
89,29
81,12
72,21
67,35
65,43
64,53
63,87
63,16
62,27
61,17
59,87
58,29
56,35
54,05
51,55
48,99
46,63
44,87
43,81
43,09
42,14
39,38
30,53
17,49
11,12
9,50

Size(um)

5,50
4,62
3,89
3,27
2,750
2,312
1,944
1,635
1,375
1,156
0,972
0,817
0,687
0,578
0,486
0,409
0,344
0,2890
0,2430
0,2040
0,1720
0,1450
0,1220
0,1020
0,0860
0,0720
0,0610
0,0510
0,0430
0,0360
0,0300
0,02550
0,02150
0,01810

%Chan
0,59
1,16
1,79
1,82
1,36
0,93
0,65
0,46
0,13
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00

% Pass
8,89
8,30
7,14
5,35
3,53
2,17
1,24
0,59
0,13
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00

S¢Sl



B.7 (V®8+3% de Mo,C - 4 horas)

V8 C_Mo2C 4h SOP Name: AGO(*)

Distribution: Volume Run Time 30 Sec Fluid: CURRENT CARRIER
. crotrac % = Progression: Standard Run#; Avg of 3 Fluid Ref Index: 1,333 Loading Factor: 0,0638
s Up Edge(um);] 2000 Particle] CURRENT PARTICLE| Above Residualz 0 Trans. L1:12:0,986:0,996
* * - Low ;00107 | T i Below Residual: 0 RMS Residual: 0,774%
- 4 Residuals| Enabled | Part. Ref. Index: NA Flow: 60%
Gt ot 11/26/2019 14:01 Bluewave #Channels] 70 Particle Shape: Irregular Cell ID{ 0204 Usonic Power:  NA
10.6.2 Analysis ModeBLUEWAVE Multi Run Delay: 0 Min. Usonic Time:  NA
DB Rec: 3567 §5822 — | - ]
ilter: Enabled DB Record: 3567 Recalc Status: __ Original Serial Number: S5822
Summary Size % %Tile Peak Summary Analysis Gain: Default(2) Database:|C:\Program Files (x86)\Microtrac FLEX 10.6.2\Databases\MTDatabase.mdb
Data | Value Size(um) %Tile, %Tile Size(um)
MV(um): 620,9 10,00 303,2 Dia(um) | Vol% @ Width Size(um)| %Chan | % Pass | Size(um) %Chan @ %Pass
MN(um): 9,21 20,00 513,2 6555 = 90,8 | 303,90 2000 | 0,00 | 100,00 550 | 0,00 0,00
MA(um); 203,1 30,00 5543 1618 | 62 | 119,70 1674 | 0,00 | 100,00/ 462 | 0,00 0,00
2,95E-
csi 2o 40,00 5921 1005 | 30 | 474 1408 | 0,00 | 100,00/ 3,89 | 0,00 0,00

50.00| 6346 1184 1,61 | 100,00 3,27 0,00 0,00
SD: 166,2 4 2 995,5 | 12,45 | 98,39 | 2,750 0,00 0,00

£0.001 6811 837,1 | 21,35 | 8594 | 2,312 0,00 0,00

Mzi 649,0 70,00, 732,6 703,9 | 24,65 | 64,50 | 1,944 0,00 0,00
ou| 2047 80,00 7934 591,9 | 23,04 | 39,94 | 1,635 0,00 0,00
SKi-0,0624¢ 90,00 873,7 497,8 | 530 | 16,90 | 1,375 | 0,00 = 0,00
Kg{ 1,451 95,00 9338 4186 | 1,11 | 11,60 | 1,156 | 0,00 = 0,00
352,0 | 0,57 | 10,49 | 0,972 0,00 0,00

296,0 | 0,70 | 9,92 | 0,817 0,00 0,00

100 2489 | 1,12 | 9,22 | 0,687 0,00 0,00
e R 209,3 | 1,39 | 810 | 0,578 0,00 0,00
PhE BE 176,0 | 1,15 | 671 | 0,486 0,00 0,00
POE R 148,0 | 0,76 | 556 | 0,409 = 0,00 & 0,00

2 goi.-i T 1244 | 052 | 480 | 0,344 0,00 0,00
B osgd-otil 5 104,6 | 0,43 | 4,28 | 0,2890 0,00 0,00
£ P eERL G: 87,99 | 0,39 | 3,85 | 0,2430 0,00 0,00
i = 73,99 | 0,36 | 3,46 | 0,2040 0,00 0,00
o 62,22 | 0,11 | 3,10 | 0,720 0,00 0,00
0 52,32 | 0,00 | 2,99 | 0,1450 0,00 0,00

b5 : ] - 44,00 | 0,00 | 299 | 0,1220 0,00 = 0,00

| %01 R AR IR R R L S L 37,00 | 0,00 | 2,99 | 0,020 0,00 0,00
I I Size{Microns) ' ' 31,11 0,00 2,99 | 0,0860 0,00 0,00

26,16 | 0,00 2,99 | 0,0720 0,00 0,00
22,00 | 0,00 2,99 | 0,0610 0,00 0,00
18,50 | 0,00 2,99 | 0,0510 0,00 0,00
15,55 | 0,38 2,99 | 0,0430 0,00 0,00
13,08 | 0,67 2,61 | 0,0360 0,00 0,00
11,00 | 0,85 1,94 | 0,0300 0,00 0,00
9,25 0,69 1,09 |0,02550 0,00 0,00
Warnings: NONE 7,78 0,40 0,40 |0,02150 0,00 0,00
6,54 0,00 0,00 |0,01810 0,00 0,00

961



B.8 (V®84+3% de Mo,C - 8 horas)

SOP Name: AGO(*)

V8 C_Mo2C 8h

Distribution: Volume Run Time: 30 Sec Fluid: CURRENT CARRIER
. crotrac % = Progression Standard Run#: Avg of 3 Fluid Ref Index: 1,333 Loading Factor: 0,0492
@ ¥ Up Edge(um): 2000 Particle: CURRENT PARTICLE Above Residual: 0 Trans. L1:L2:0,982:0,996
- * - Low ;00107 | T Below Residual: 0 RMS Residual: 0,749%
T2 -t Residuals: Enabled | Part. Ref. Index: NA Flow: 60 %
O 11/26/2019 14:10 Bluewave #Channels] 70 Particle Shape: Irregular Cell ID{ 0204 Usonic Power:  NA
10-62 DB Rec: 3571 So822 ] erties |zl o1 | ettt sotrmer] sz
Summary Size % %Tile Peak Summary Analysis Gain: Default(2) Database:|C:\Program Files (x86)\Microtrac FLEX 10.6.2\Databases\MTDatabase.mdb
Data | Value Size(um) %Tile, %Tile Size(um)
MV(um) 629,8 10,00 178,8 Dia(um) | Vol% & Width Size(um)| %Chan | % Pass | Size(um) %Chan | % Pass
MN(um): 9,06 20,00 5034 7036 | 855 329,10 2000 | 0,00 | 100,00 | 5,50 0,00 0,00
MA(um): 142,9 30,00 567,7 170,9 9,6 | 168,20 1674 | 0,00 | 100,00 4,62 0,00 0,00
cs] Y25 40,00 6187 1008 | 49 | 486 1408 | 0,37 | 100,00 3389 | 0,00 0,00
02 1184 | 3,35 | 99,63 | 327 | 0,00 0,00
| 50,00 667,6
SDy 230,0 995,5 | 16,46 | 96,28 | 2,750 | 0,00 | 0,00
60,001 7184 837,1 | 22,55 | 79,82 | 2,312 | 0,00 | 0,00
Mz 647,7 70,001 774, 703,9 | 22,62 | 57,27 | 1,944 0,00 0,00
ou| 2573 80,00 8384 591,9 | 15,34 | 3465 | 1,635 0,00 = 0,00
Skiz-0,23497 90,00 9187 497,8 | 3,13 | 19,31 | 1,375 0,00 0,00
Kg{ 1,449 95,00 977,3 4186 | 0,98 | 16,18 | 1,156 0,00 = 0,00
352,0 | 0,76 | 1520 | 0,972 @ 0,00 0,00
296,0 | 1,25 | 14,44 | 0,817 | 0,00 0,00
248,9 | 1,72 | 1319 | 0,687 @ 0,00 @ 0,00
209,3 | 1,60 | 11,47 | 0,578 @ 0,00 @ 0,00
176,0 | 1,12 | 9,87 | 0,486 0,00 0,00
1480 | 0,75 | 875 | 0,409 @ 0,00 0,00
= T 1244 | 0,58 | 800 | 0,344 0,00 0,00
g H 1046 | 0,51 | 7,42 | 0,2890 0,00 0,00
o 5 87,99 | 0,49 | 691 | 0,2430 0,00 0,00
= = 73,99 | 0,47 | 642 | 0,2040 0,00 0,00
62,22 | 0,44 | 595 | 0,720 0,00 @ 0,00
52,32 | 0,39 | 551 | 0,1450 0,00 @ 0,00
: i " ! 44,00 | 014 | 512 | 0,1220 0,00 = 0,00
! 004 ! ""'c'l'l'1 T e Chem 1.00 10.000 37,00 | 0,12 | 4,98 | 0,020 0,00 0,00
Size(Microns) 31,11 | 0,00 | 4,86 | 0,0860 0,00 @ 0,00
26,16 | 0,00 | 4,86 | 0,0720 0,00 @ 0,00
22,00 | 0,00 | 4,86 | 0,0610 0,00 0,00
18,50 | 0,12 | 4,86 | 0,0510 0,00 0,00
15,55 | 0,55 | 4,74 | 0,0430 0,00 = 0,00
13,08 | 1,05 | 4,19 | 0,0360 0,00 | 0,00
11,00 | 1,40 | 3,14 | 0,0300 0,00 0,00
9,25 | 1,07 | 1,74 |0,02550 0,00 @ 0,00
Warnings: NONE 7,78 | 0,55 | 0,67 |0,02150 0,00 | 0,00
6,54 | 0,12 | 0,12 |0,01810 0,00 0,00

LST



B.9 (V®84+3% de Mo,C - 12 horas)

SOP Name: AGO(*)

V8 C_Mo2C 12h

Distribution: Volume Run Time: 30 Sec Fluid: CURRENT CARRIER
. crotrac % = Progression Standard Run#: Avg of 3 Fluid Ref Index: 1,333 Loading Factor: 0,0758
‘@ ¥ Up Edge(um): 2000 Particle: CURRENT PARTICLE Above Residual: 0 Trans. L1:02:0,961:0,994,
- * - Low ;00107 | T Below Residual: 0 RMS Residual: 0,724%
Residuals: Enabled | Part. Ref. Index: NA Flow: 60 %
itone” 11/26/2019 14:17 Bluewave #Channels] 70 Particle Shape: Irregular Cell ID{ 0204 Usonic Power:  NA
Analysis Mode :BLUEWAVE Multi Run Delay: 0 Min. Usonic Time: NA
10.6-2 DB ReC: 3575 85822 ” Filter: Enabled DB Record: 3575 Recalc Slalu:: Original Serial Number: S5822
Summary Size % %Tile Peak Summary Analysis Gain: Default(2) Database:|C:\Program Files (x86)\Microtrac FLEX 10.6.2\Databases\MTDatabase.mdb
Data Value Size(um) %Tile, %Tile Size(um)
MV(um): 184,9 10,00 10,26 Dia(um) | Vol% & Width Size(um)| %Chan | % Pass | Size(um) %Chan | % Pass
MN(um): 7,46 20,00 13,06 3915 | 358 | 311,30 2000 | 0,00 | 100,00 | 5,50 0,00 0,70
MA(um): 29,79 30,000 28,72 53,79 = 40,9 83,87 1674 | 0,11 | 100,00 | 4,62 0,22 0,70
csV'E 40,00 45,60 1062 | 233 | 427 1408 | 015 | 99,89 | 3,89 | 0,25 & 048
o1 1184 | 0,28 | 99,74 | 327 | 0,23 023
] 50,00 72,99
SD:198,5 9955 | 0,96 | 99,46 = 2,750 = 0,00 0,00
60,00, 1293 837,1 | 1,70 | 98,50 | 2,312 @ 0,00 = 0,00
Mz 164,4 70,00 278,0 703,9 | 2,42 | 9680 | 1,944 | 0,00 = 0,00
otz 191,2 80,00 374,1 591,9 | 3,41 | 9438 | 1,635 0,00 0,00
Skiz 0,740 90,00 4812 497,8 | 591 | 90,97 | 1,375 0,00 0,00
Kg: 0,795 95,00 616,0 418,6 | 7,75 | 8506 | 1,156 0,00 = 0,00
352,0 | 588 | 77,31 | 0,972 0,00 0,00
296,0 | 3,33 | 71,43 | 0,817 0,00 0,00
248,9 | 2,09 | 6810 | 0,687 @ 0,00 @ 0,00
209,3 | 1,84 | 66,01 | 0,578 @ 0,00 @ 0,00
176,0 | 2,15 | 64,17 | 0,486 = 0,00 0,00
148,0 | 2,65 | 62,02 | 0,409 = 0,00 0,00
= T 1244 | 2,97 | 59,37 | 0,344 | 0,00 0,00
g H 1046 | 3,03 | 56,40 | 0,2890 0,00 0,00
o 5 87,99 | 3,11 | 53,37 | 0,2430 0,00 = 0,00
= = 73,99 | 3,38 | 50,26 | 0,2040 0,00 = 0,00
62,22 | 3,74 | 46,88 | 0,1720 0,00 = 0,00
52,32 | 3,97 | 4314 | 0,1450 0,00 = 0,00
: i 44,00 | 3,99 | 39,17 | 0,1220 = 0,00 = 0,00
! 004 i ””tlll.l1 M T 100 1.000 10.000 37,00 | 3,70 | 3518 | 0,020 0,00 0,00
Size(Microns) 31,11 | 2,96 | 31,48 | 0,0860 0,00 = 0,00
26,16 | 2,02 | 28,52 | 0,0720 0,00 = 0,00
22,00 | 1,48 | 26,50 | 0,0610 0,00 = 0,00
18,50 | 1,69 | 25,02 | 0,0510 0,00 = 0,00
15,55 | 3,27 | 23,33 | 0,0430 0,00 0,00
13,08 | 6,77 | 20,06 | 0,0360 0,00 = 0,00
11,00 | 7,66 | 13,29 | 0,0300 0,00 0,00
9,25 | 3,67 | 563 0,02550 0,00 0,00
Warnings: NONE 7,78 | 1,02 | 1,96 0,02150 0,00 0,00
6,54 | 0,24 | 094 0,01810 0,00 0,00

8¢CT
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C1l (V®8+3% deVC)- Amostra 1

Am 27

-?domc 66
2 2 B4 -
09/03/2020 10:34 Bluewave
10.6.2 DB Rec: 4040 S$5822
Summary Size % %Tile Peak Summary
Data |Value Size(um) %Tile, %Tile Size(um)
MV(um): 85,00 10,00 51,02 Dia(um) | Vol% | Width
MN(um): 56,74 20,00 59,05 78,17 | 100,0 | 57,66
MA(um): 74,27 30,00 65,50
cs: 8108 40,00 71,64
02
D] 2883 50,00 78,17
60,00 85,58
Mz{ 82,71 70,00 94,70
o1z 30,18 80,00 107,1
Ski{0,2960 90,00 127,9
Kg: 1,126 95,00 1487

SOP Name: AGO(*)

Fluid: CURRENT CARRIER

Fluid Ref Index:

Particle: CURRENT PARTICLE| Above Residual;

Distribution: Volume Run Time 30 Sec
Progression] Standard Run#: Avg of 3
Up Edge(um): 2000

Low 00107 | T
Residuals| Enabled | Part. Ref. Index: NA
#Channels] 70 Particle Shape{ Irregular
Analysis Mode {BLUEWAVE
Filter] Enabled DB Record: 4040
Analysis Gain: Default(2)

Below Residual:

Cell ID:

Multi Run Delay

Recalc

Status

1,333 Loading Factor: 0,4157
0 Trans. L1:L2:0,940:0,991
0 RMS Residual: 0,698%
Flow: 65%
0204 Usonic Power:  NA
0 Min. Usonic Time:  NA
Original Serial Number:  S5822

Database:{C:\Program Files (x86)\Microtrac FLEX 10.6.2\Databases\MTDatabase.mdb

“aPassing

20

T
=]

% Channel

Size(Microns}

100

1,000 10,000

Warnings: NONE

Size(um) %Chan

2000
1674
1408
1184
995,5
837,1
703,9
591,9
497,8
418,6
352,0
296,0
248,9
209,3
176,0
148,0
124,4
104,6
87,99
73,99
62,22
52,32
44,00
37,00
31,11
26,16
22,00
18,50
15,55
13,08
11,00
9,25
7,78
6,54

0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,11

0,59
1,36
3,05
6,10
10,45
15,39
19,21
19,00
13,44
6,70

2,71

1,11

0,55

0,23

0,00

0,00

0,00

0,00

0,00

0,00

0,00

0,00

% Pass
100,00
100,00
100,00
100,00
100,00
100,00
100,00
100,00
100,00
100,00
100,00
100,00
99,89
99,30
97,94
94,89
88,79
78,34
62,95
43,74
24,74
11,30
4,60
1,89
0,78
0,23
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00

Size(um)

5,50
4,62
3,89
3,27
2,750
2,312
1,944
1,635
1,375
1,156
0,972
0,817
0,687
0,578
0,486
0,409
0,344
0,2890
0,2430
0,2040
0,1720
0,1450
0,1220
0,1020
0,0860
0,0720
0,0610
0,0510
0,0430
0,0360
0,0300
0,02550
0,02150
0,01810

%Chan
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00

% Pass
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00

091



C.2 (V®8+3% deVC) - Amostra 2)

Am 10 SOP Name: AGO(*)
Distribution: Volume Run Time 30 Sec Fluid: CURRENT CARRIER
. crotrac 66 = Progression: Standard Run#; Avg of 3 Fluid Ref Index: 1,333 Loading Factor: 0,0487
s Up Edge(um);] 2000 Particle] CURRENT PARTICLE| Above Residualz 0 Trans. L1:1.2:0,991:0,995]
* y * - Low ;00107 | T i Below Residual: 0 RMS Residual: 2,804%
/ Residuals| Enabled | Part. Ref. Index: NA Flow: 65%
T e
R 09/03/2020 11:04 Bluewave #Channels] 70 Particle Shape: Irregular Cell ID] 0204 Usonic Power:  NA
10.6.2 4048 S$5822 Analysis ModeBLUEWAVE Multi Run Delay: 0 Min. Usonic Time:  NA
DB Rec: Filter] Enabled DB Record: 4048 Recalc Status: __ Original Serial Number: S5822
Summary Size % %Tile Peak Summary Analysis Gain: Default(2) Database:|C:\Program Files (x86)\Microtrac FLEX 10.6.2\Databases\MTDatabase.mdb

Data | Value Size(um) %Tile, %Tile Size(um)

MV(um): 43,75 10,00 3,12 Dia(um) | Vol% | Width Size(um)| %Chan | % Pass | Size(um) %Chan @ %Pass
MN(um); 1,125 20,00 877 71,23 | 552 | 39,06 2000 | 0,00 100,00 550 | 0,43 | 12,9
MA(um){ 886 30,00 10,01 087 | 323 3,04 1674 | 0,00 | 100,00 462 079 12,53
6,77E-

cs 4000 1144 2133 | 125 | 211 1408 | 0,00 | 100,00 3,89 @ 1,32 11,74
o 1184 | 0,00 100,00 327 @ 1,70 | 10,42

| 50,00 47,39
SDy 37,29 9955 | 0,00 |100,00| 2,750 = 1,70 | 8,72
60,00, 60,03 837,1 | 0,00 | 100,00 2,312 1,58 | 7,02
Mzi 4593 70,00 69,07 703,9 | 0,00 | 100,00 1,944 1,42 544
o 33,60 80,00 78,30 591,9 | 0,00 | 100,00 1,635 1,22 | 4,02
Ski:0,00933 90,00 90,33 497,8 | 0,00 | 100,00 1,375 @ 0,99 2,80
Kg: 0,631 9500 100,5 418,6 | 0,00 | 100,00 1,156 = 0,76 1,81

352,0 | 0,00 | 100,00 0,972 0,46 1,05
296,0 | 0,00 | 100,00 0,817 0,30 0,59
20 248,9 | 0,11 | 100,00 0,687 0,18 0,29

209,3 | 0,13 | 99,89 | 0,578 | 0,41 | 0,11
176,0 | 0,16 | 99,76 | 0,486 | 0,00 | 0,00

148,0 | 0,71 | 99,60 | 0,409 | 0,00 | 0,00

= T 1244 | 2,59 | 98,89 | 0,344 | 0,00 | 0,00

% L1g E 1046 | 7,80 | 96,30 | 0,2890 = 0,00 | 0,00

& 5] 87,99 | 13,01 | 88,50 | 0,2430 | 0,00 | 0,00

= = 73,99 | 13,20 | 7549 | 0,2040 | 0,00 | 0,00
6222 | 9,28 | 62,29 | 0,720 | 0,00 | 0,00

5232 | 4,51 | 53,01 | 0,1450 0,00 0,00

44,00 | 1,89 | 48,50 | 0,1220 | 0,00 | 0,00

! 0,01 oA 1 10 100 1000 10.0_000 37,00 | 0,79 | 46,61 | 0,020 | 0,00 | 0,00
Size(Microns) 31,11 | 0,40 | 4582 | 0,0860 0,00 0,00

26,16 | 0,14 | 4542 | 0,0720 0,00 0,00
22,00 0,13 | 4528 | 0,0610 0,00 0,00
- 18,50 | 0,27 | 45,15 | 0,0510 0,00 0,00
15,55 1,16 | 44,88 | 0,0430 0,00 0,00
13,08 5,71 | 43,72 | 0,0360 0,00 0,00
11,00 | 14,81 | 38,01 | 0,0300 0,00 0,00
9,25 7,70 | 23,20 |0,02550 0,00 0,00
Warnings: NONE 7,78 1,90 | 15,50 | 0,02150 0,00 0,00
6,54 0,64 | 13,60 |0,01810 0,00 0,00

191



C3 (V®8+3% deVC) - Amostra 3)

Am 30 SOP Name: AGO(*)
Distribution: Volume Run Time: 30 Sec Fluid: CURRENT CARRIER
. crotrac 66 = Progression Standard Run#: Avg of 3 Fluid Ref Index: 1,333 Loading Factor: 0,6247
@ ¥ Up Edge(um): 2000 Particle: CURRENT PARTICLE Above Residual: 0 Trans. L1:L2:0,916:0,986
- y * - Low ;00107 | T Below Residual: 0 RMS Residual: 0,617%
’Ummm\k\é‘ Residuals: Enabled Part..RAf. Index: NA . Flow: 65%
09/03/2020 10:45 Bluewave #Channels] 70 Particle Shape: Irregular Cell ID] 0204 Usonic Power:  NA
Analysis Mode :BLUEWAVE Multi Run Delay: 0 Min. Usonic Time: NA
10.6-2 DB ReC: 4044 85822 ” Filter: Enabled DB Record: 4044 Recalc Slalu:: Original Serial Number: S5822
Summary Size % %Tile Peak Summary Analysis Gain: Default(2) Database:|C:\Program Files (x86)\Microtrac FLEX 10.6.2\Databases\MTDatabase.mdb
Data Value Size(um) %Tile, %Tile Size(um)
MV(um): 88,36 10,00 52,14 Dia(um) | Vol% | Width Size(um)| %Chan | % Pass | Size(um) %Chan | % Pass
MN(um): 58,47 20,00 60,15 79,94 | 100,0 @ 62,26 2000 | 0,00 | 100,00 | 5,50 0,00 0,00
MA(um): 76,41 30,00 66,69 1674 | 0,00 | 100,00 4,62 = 0,00 0,00
c 5_7’::5 40,00 73,05 1408 | 0,00 |100,00 3,89 = 0,00 0,00
1184 | 0,00 |100,00| 3,27 = 0,00 0,00
SD31,13 200 M 995,5 | 0,00 | 100,00 2,750 & 0,00 = 0,00
60,00, 87,86 837,1 | 0,00 | 100,00| 2,312 = 0,00 0,00
Mz 85,56 70,00 97,94 703,9 | 0,00 | 100,00/ 1,944 | 0,00 = 0,00
o 32,81 80,00 1119 591,9 | 0,00 |100,00| 1,635 = 0,00 0,00
Ski: 0,336 90,00 1355 497,8 | 0,00 | 100,00 1,375 0,00 0,00
Kg: 1,148 95,00 159,6 418,6 | 0,00 | 100,00 1,156 = 0,00 @ 0,00
352,0 | 0,00 | 100,00| 0,972 = 0,00 0,00
296,0 | 0,42 |100,00| 0,817 | 0,00 0,00
20 2489 | 0,87 | 99,58 | 0,687 | 0,00 = 0,00
209,3 | 1,86 | 98,71 | 0,578 0,00 | 0,00
176,0 | 3,80 | 96,85 | 0,486 = 0,00 = 0,00
148,0 | 6,87 | 93,05 | 0,409 0,00 0,00
= T 124,4 | 10,83 | 86,18 | 0,344 = 0,00 0,00
g L1g E 104,6 | 15,20 | 75,35 | 0,2890 0,00 = 0,00
o ] 87,99 | 18,70 | 60,15 | 0,2430 0,00 | 0,00
= = 73,99 | 18,44 | 41,45 | 0,2040 0,00 | 0,00
62,22 | 12,84 | 23,01 | 0,720 0,00 | 0,00
52,32 | 6,19 | 10,17 | 0,1450 0,00 | 0,00
: v 44,00 | 242 | 398 | 01220 0,00 0,00
1 004 0.1 i TR fo "4':'0"00 i "1“0';000 37,00 | 097 | 1,56 | 0,020 0,00 0,00
Size(Microns} 31,11 0,48 0,59 | 0,0860 0,00 0,00
26,16 | 0,11 | 0,11 | 0,0720 0,00 | 0,00
22,00 | 0,00 | 0,00 | 0,0610 0,00 0,00
- 18,50 | 0,00 | 0,00 | 0,0510 0,00 | 0,00
15,55 | 0,00 | 0,00 | 0,0430 0,00 0,00
13,08 | 0,00 | 0,00 | 0,0360 0,00 | 0,00
11,00 | 0,00 | 0,00 | 0,0300 0,00 0,00
9,25 | 0,00 | 0,00 |0,02550 0,00 0,00
Warnings: NONE 7,78 | 0,00 | 0,00 |0,02150 0,00 | 0,00
6,54 | 0,00 | 0,00  0,01810 0,00 0,00

91



C4 (V®8+3% deVC) - Amostra 4)

Am 26 SOP Name: AGO(*)
Distribution: Volume Run Time! 30 Sec Fluid: CURRENT CARRIER|
. crotrac 66 = Progression Standard Run#: Avg of 3 Fluid Ref Index: 1,333 Loading Factor: 0,0257
@ ¥ Up Edge(um): 2000 Particle: CURRENT PARTICLE Above Residual: 0 Trans. L1:02:0,979:0,994,
* 2 =i - Low ;00107 | T Below Residual: 0 RMS Residual: 1,439%
Residuals: Enabled | Part. Ref. Index: NA Flow: 65%
itone” 09/03/2020 11:51 Bluewave #Channels] 70 Particle Shape: Irregular Cell ID] 0204 Usonic Power:  NA
Analysis Mode :BLUEWAVE Multi Run Delay: 0 Min. Usonic Time: NA
10.6-2 DB ReC: 4064 85822 ” Filter: Enabled DB Record: 4064 Recalc Slalu:: Original Serial Number: S5822
Summary Size % %Tile Peak Summary Analysis Gain: Default(2) Database:|C:\Program Files (x86)\Microtrac FLEX 10.6.2\Databases\MTDatabase.mdb
Data | Value Size(um) %Tile, %Tile Size(um)
MV(um): 54,15 10,00 9,85 Dia(um) | Vol% | Width Size(um)| %Chan | % Pass | Size(um) %Chan @ %Pass
MN(um): 5,40 20,00 10,97 7317 | 67,0 | 54,60 2000 | 0,00 | 100,00 | 5,50 0,00 0,71
MA(um): 22,69 30,00 12,90 1055 | 330 | 3,02 1674 | 0,00 | 100,00 4,62 | 0,00 0,71
cs 2'2‘1‘5 40,00 39,48 1408 | 0,00 |100,00] 389 | 015 071
] 50,00 57,45 1184 0,00 | 100,00 | 3,27 0,18 0,56
SD: 41,09 9955 | 0,00 | 100,00/ 2,750 @ 0,5 0,38
60,00 6741 837,1 0,00 | 100,00 | 2,312 0,13 0,23
Mz{ 53,54 70,00/ 76,40 703,9 | 0,00 | 100,00/ 1,944 | 0,10 = 0,10
ou| 37,35 80,00, 87,03 591,9 | 0,00 |100,00| 1,635 = 0,00 0,00
Ski:-0,00615 90,000 104,3 497,8 0,00 | 100,00 | 1,375 0,00 0,00
Kg: 0,653 95,00 1201 418,6 | 0,00 | 100,00 1,156 | 0,00 = 0,00
352,0 0,00 | 100,00 | 0,972 0,00 0,00
296,0 0,00 | 100,00 | 0,817 0,00 0,00
20 248,9 0,00 | 100,00 | 0,687 0,00 0,00
209,3 0,30 | 100,00 | 0,578 0,00 0,00
176,0 0,98 | 99,70 | 0,486 0,00 0,00
148,0 2,79 | 98,72 | 0,409 0,00 0,00
= T 124,4 5,78 | 9593 | 0,344 0,00 0,00
g 1o E 104,6 9,36 | 90,15 | 0,2890 0,00 0,00
o s 87,99 | 13,37 | 80,79 | 0,2430 0,00 0,00
= = 73,99 | 13,09 | 67,42 | 0,2040 0,00 0,00
62,22 8,14 | 54,33 | 0,1720 0,00 0,00
52,32 4,37 | 46,19 | 0,1450 0,00 0,00
" ! 44,00 2,75 | 41,82 | 0,1220 0,00 0,00
1 004 ! IH“U“.I1 i TR 100 1oa0 10.0'000 37,00 | 2,17 | 39,07 | 0,020 0,00 0,00
Size(Microns} 31,11 | 1,68 | 36,90 | 0,0860 0,00 0,00
26,16 0,97 | 35,22 | 0,0720 0,00 0,00
22,00 0,56 | 34,25 | 0,0610 0,00 0,00
- 18,50 0,69 | 33,69 | 0,0510 0,00 0,00
15,55 2,40 | 33,00 | 0,0430 0,00 0,00
13,08 | 10,31 | 30,60 @ 0,0360 0,00 0,00
11,00 | 15,12 | 20,29 | 0,0300 0,00 0,00
9,25 4,01 5,17 |0,02550 0,00 0,00
Warnings: NONE 7,78 0,45 1,16 | 0,02150 0,00 0,00
6,54 0,00 0,71 |/ 0,01810 0,00 0,00
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C.5 (V®8+3% deVC) - Amostra 5)

Am 25

@C‘Dmc 66
- Y -
09/03/2020 11:35 Bluewave
10.6.2 DB Rec: 4060 S$5822
Summary Size % %Tile Peak Summary
Data |Value Size(um) %Tile, %Tile Size(um)
MV(um): 51,92 10,00 10,20 Dia(um) | Vol% | Width
MN(um): 10,07 20,00 11,70 6361 71,0 | 6560
MA(um): 24,59 30,00 17,67 10,82 | 290 @ 3,23
2,44E-
CS: o 40,00 34,39
D] 38,69 50,00 47,56
60,00 59,01
Mz{ 49,00 70,00 69,12
o1z 37,12 80,00 81,44
Skif0,2033 90,00 105,0
Kg: 0,778 95,00 126,8

SOP Name: AGO(*)

Fluid: CURRENT CARRIER

Fluid Ref Index:

Particle: CURRENT PARTICLE| Above Residual;

Distribution: Volume Run Time 30 Sec
Progression] Standard Run#: Avg of 3
Up Edge(um): 2000

Low 00107 | T
Residuals| Enabled | Part. Ref. Index: NA
#Channels] 70 Particle Shape{ Irregular
Analysis Mode {BLUEWAVE
Filter] Enabled DB Record: 4060
Analysis Gain: Default(2)

Below Residual:

Cell ID:

Multi Run Delay

Recalc

Status

1,333 Loading Factor: 0,0345
0 Trans. L1:L2:0,983:0,995|
0 RMS Residual:  1,924%
Flow: 65%
0204 Usonic Power:  NA
0 Min. Usonic Time:  NA
Original Serial Number:  S5822

Database:{C:\Program Files (x86)\Microtrac FLEX 10.6.2\Databases\MTDatabase.mdb

“aPassing

20

F10

T O

0,01 01 10 1,000 10,000
Size(Microns}

% Channel

Warnings: NONE

Size(um) %Chan

2000
1674
1408
1184
995,5
837,1
703,9
591,9
497,8
418,6
352,0
296,0
248,9
209,3
176,0
148,0
124,4
104,6
87,99
73,99
62,22
52,32
44,00
37,00
31,11
26,16
22,00
18,50
15,55
13,08
11,00
9,25
7,78
6,54

0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,17
0,52
1,51

3,22
4,69
6,08
9,34
11,36
9,25
6,56
5,22
4,74
3,76
2,12
1,19
1,24
3,17
10,04
12,25
3,15
0,31

0,00

% Pass
100,00
100,00
100,00
100,00
100,00
100,00
100,00
100,00
100,00
100,00
100,00
100,00
100,00
99,83
99,31
97,80
94,58
89,89
83,81
74,47
63,11
53,86
47,30
42,08
37,34
33,58
31,46
30,27
29,03
25,86
15,82
3,57
0,42
0,11

Size(um)

5,50
4,62
3,89
3,27
2,750
2,312
1,944
1,635
1,375
1,156
0,972
0,817
0,687
0,578
0,486
0,409
0,344
0,2890
0,2430
0,2040
0,1720
0,1450
0,1220
0,1020
0,0860
0,0720
0,0610
0,0510
0,0430
0,0360
0,0300
0,02550
0,02150
0,01810

%Chan
0,00
0,00
0,00
0,11
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00

% Pass
0,11
0,11
0,11
0,11
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00

791



C.6 (V®8+3% deVC) - Amostra 6)

Am 17 SOP Name: AGO(*)
Distribution: Volume Run Time! 30 Sec Fluid{ CURRENT CARRIER
sc(otfac% = Progression Standard Run#: Avg of 3 Fluid Ref Index: 1,333 Loading Factor: 0,1091
¥ Up Edge(um): 2000 Particle: CURRENT PARTICLE Above Residual: 0 Trans. L1:L2:0,963:0,996
* 2 =i - Low ;00107 | T Below Residual; 0 RMS Residualz 1,028%
Residuals: Enabled | Part. Ref. Index: NA Flow: 65%
o 09/03/2020 09:52 Bluewave #Channels] 70 Particle Shapei Irregular Cell ID: 0204 Usonic Power:  NA
Analysis Mode :BLUEWAVE Multi Run Delay: 0 Min. Usonic Time: NA
10.6-2 DB ReC: 4028 85822 ” Filter: Enabled DB Record: 4028 Recalc Slalu:: Original Serial Number: S5822
Summary Size % %Tile Peak Summary Analysis Gain: Default(2) Database:|C:\Program Files (x86)\Microtrac FLEX 10.6.2\Databases\MTDatabase.mdb
Data | Value Size(um) %Tile, %Tile Size(um)
MV(um): 78,68 10,00 11,91 Dia(um) | Vol% | Width Size(um)| %Chan | % Pass | Size(um) %Chan @ %Pass
MN(um): 571 20,00 42,69 84,98 @ 87,1 | 70,26 2000 | 0,00 | 100,00 | 5,50 0,22 1,09
MA(um): 36,92 30,00 57,72 10,00 12,9 5,26 1674 | 0,00 | 100,00 4,62 0,24 | 0,87
cs| VOF 40,00 68,38 1408 | 0,00 100,00 3389 | 027 0,63
ot 1184 | 0,00 100,00/ 327 | 0,25 036
SD: 44,94 200 783 9955 | 0,00 | 100,00/ 2,750 @ 0,11 | 0,11
60,00 88,72 837,1 0,00 | 100,00 | 2,312 0,00 0,00
Mz 76,39 70,00/ 1001 703,9 | 0,00 | 100,00/ 1,944 | 0,00 = 0,00
ou: 43,91 80,000 113,7 591,9 0,00 | 100,00 | 1,635 0,00 0,00
Ski:-0,02125 90,000 133,3 497,8 0,00 | 100,00 | 1,375 0,00 0,00
Kg: 1,051 95,00 150,8 418,6 0,00 | 100,00 | 1,156 0,00 0,00
352,0 0,00 | 100,00 | 0,972 0,00 0,00
296,0 0,00 | 100,00 | 0,817 0,00 0,00
20 248,9 0,46 | 100,00 | 0,687 0,00 0,00
209,3 1,33 | 99,54 | 0,578 0,00 0,00
176,0 3,77 | 98,21 | 0,486 0,00 0,00
148,0 8,23 | 94,44 | 0,409 0,00 0,00
= T 124,4 | 12,61 | 86,21 @ 0,344 0,00 0,00
g 1o E 104,6 | 14,27 | 73,60 @ 0,2890 0,00 0,00
o s 87,99 | 13,71 | 59,33 | 0,2430 0,00 0,00
= = 73,99 | 11,60 | 45,62 | 0,2040 0,00 0,00
62,22 8,35 | 34,02 | 0,720 0,00 0,00
52,32 5,06 | 25,67 | 0,1450 0,00 0,00
44,00 2,82 | 20,61 | 0,220 0,00 0,00
| 0,01 0.1 1 10 100 1,000 10.0_000 37,00 1,64 | 17,79 | 0,1020 0,00 0,00
Size(Microns} 31,11 | 1,04 | 16,15 | 0,0860 0,00 0,00
26,16 0,73 | 1511 | 0,0720 0,00 0,00
22,00 0,64 | 14,38 | 0,0610 0,00 0,00
- 18,50 0,81 13,74 | 0,0510 0,00 0,00
15,55 1,51 12,93 | 0,0430 0,00 0,00
13,08 2,91 11,42 | 0,0360 0,00 0,00
11,00 3,63 8,51 | 0,0300 0,00 0,00
9,25 2,35 4,88 |0,02550 0,00 0,00
Warnings: NONE 7,78 0,99 2,53 |0,02150 0,00 0,00
6,54 0,45 1,54 1 0,01810 0,00 0,00
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C7 (V®8+3%

de VC) - Amostra 7)

Am 12

scmtrac 66
2 2 B4 -
09/03/2020 09:37 Bluewave
10.6.2 DB Rec: 4020 S$5822
Summary Size % %Tile Peak Summary
Data |Value Size(um) %Tile, %Tile Size(um)
MV(um): 86,12 10,00 10,89 Dia(um) | Vol% | Width
MN(um): 3,03 20,00 40,01 84,45 859 | 9567
MA(um): 30,55 30,00 54,61 9,98 19 | 468
1,96E-
csi oy 40,00 65,01 2,866 @ 22 | 1,39
D] 56,61 50,00 75,72
60,00 88,58
Mz 80,86 70,00 1055
o1z 57,30 80,00 128,3
Skif0,2161 90,00 164,2
Kg: 1,161 95,00 199,7

SOP Name: AGO(*)

Fluid: CURRENT CARRIER

Fluid Ref Index:

Particle: CURRENT PARTICLE| Above Residual;

Distribution: Volume Run Time 30 Sec
Progression] Standard Run#: Avg of 3
Up Edge(um): 2000

Low 00107 | T
Residuals| Enabled | Part. Ref. Index: NA
#Channels] 70 Particle Shape{ Irregular
Analysis Mode {BLUEWAVE
Filter] Enabled DB Record: 4020
Analysis Gain: Default(2)

Below Residual:

Cell ID:

Multi Run Delay

Recalc

Status

1,333 Loading Factor: 0,0973
0 Trans. L1:L2:0,960:0,990.
0 RMS Residual: 0,811%
Flow: 65%
0204 Usonic Power:  NA
0 Min. Usonic Time:  NA
Original Serial Number:  S5822

Database:{C:\Program Files (x86)\Microtrac FLEX 10.6.2\Databases\MTDatabase.mdb

“aPassing

10
Size(Microns}

100

20

T
=]

% Channel

1,000 10,000

Warnings: NONE

Size(um) %Chan

2000
1674
1408
1184
995,5
837,1
703,9
591,9
497,8
418,6
352,0
296,0
248,9
209,3
176,0
148,0
124,4
104,6
87,99
73,99
62,22
52,32
44,00
37,00
31,11
26,16
22,00
18,50
15,55
13,08
11,00
9,25
7,78
6,54

0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,16
0,53
1,20
2,26
3,77
5,77
7,78
8,97
9,95
11,11
11,24
9,27
5,94
3,30
1,82
1,05
0,65
0,51

0,61

1,22
2,67
3,66
2,41

0,99
0,36

% Pass
100,00
100,00
100,00
100,00
100,00
100,00
100,00
100,00
100,00
100,00
99,84
99,31
98,11
95,85
92,08
86,31
78,53
69,56
59,61
48,50
37,26
27,99
22,05
18,75
16,93
15,88
15,23
14,72
14,11
12,89
10,22
6,56
4,15
3,16

Size(um)

5,50
4,62
3,89
3,27
2,750
2,312
1,944
1,635
1,375
1,156
0,972
0,817
0,687
0,578
0,486
0,409
0,344
0,2890
0,2430
0,2040
0,1720
0,1450
0,1220
0,1020
0,0860
0,0720
0,0610
0,0510
0,0430
0,0360
0,0300
0,02550
0,02150
0,01810

%Chan
0,27
0,37
0,59
0,63
0,43
0,27
0,13
0,11
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00

% Pass
2,80
2,53
2,16
1,57
0,94
0,51
0,24
0,11
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
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C8 (V®8+3% deVC) - Amostra 8)

Am 08 SOP Name: AGO(*)
Distribution: Volume Run Time 30 Sec Fluid: CURRENT CARRIER
. crotrac 66 = Progression: Standard Run#; Avg of 3 Fluid Ref Index: 1,333 Loading Factor: 0,0745
s Up Edge(um);] 2000 Particle] CURRENT PARTICLE| Above Residualz 0 Trans. L1:12:0,949:0,989
* y * - Low ;00107 | T i Below Residual: 0 RMS Residual: 0,902%
/ Residuals| Enabled | Part. Ref. Index: NA Flow: 65%
T e
s 09/03/2020 09:22 Bluewave #Channels! 70 Particle Shape: Irregular Cell ID; 0204 Usonic Power:  NA
10.6.2 4012 S$5822 Analysis ModeBLUEWAVE Multi Run Delay: 0 Min. Usonic Time:  NA
DB Rec: Filter] Enabled DB Record: 4012 Recalc Status: __ Original Serial Number: S5822
Summary Size % %Tile Peak Summary Analysis Gain: Default(2) Database:|C:\Program Files (x86)\Microtrac FLEX 10.6.2\Databases\MTDatabase.mdb

Data Value Size(um) %Tile, %Tile Size(um)

MV(um): 64,18 10,00 4,60 Dia(um) | Vol% @ Width Size(um)| %Chan | % Pass | Size(um) %Chan @ %Pass
MN(um): 2,219 20,00 9,30 89,21 = 588 | 106,20 2000 | 0,00 | 100,00 550 | 0,66 | 10,69
MA(um): 12,58 30,00 10,69 1007 | 312 | 362 1674 | 0,00 | 100,00 4,62 | 1,32 10,03
4,77E-
cs) 40,00 13,62 2891 | 100 | 188 1408 | 0,00 |100,00 3,89 = 211 871
o 1184 | 0,00 | 100,00 327 | 2,18 | 6,60
! 50,00 48,71
SD; 59,15 995,5 | 0,00 |100,00| 2,750 & 1,62 | 4,42
60,00 68,11

837,1 0,00 | 100,00 | 2,312 1,1 2,80

Mz: 61,38 70,00) 87,88 703,9 | 0,00 100,00/ 1,944 0,70 1,69
ou:| 58,02 80,00/ 113,6 591,9 | 0,00 | 100,00 1,635 0,50 | 0,99
Ski 0,416 90,00 152,9 497,8 | 0,00 | 100,00 1,375 @ 0,35 0,49
Kg: 0,858 95,00 190,6 418,6 | 0,28 | 100,00 1,156 | 0,14 & 0,14

352,0 | 0,57 | 99,72 | 0,972 0,00 0,00
296,0 1,00 | 99,15 | 0,817 0,00 0,00
20 248,9 1,74 | 98,15 | 0,687 0,00 0,00

209,3 | 2,92 | 96,41 | 0,578 | 0,00 = 0,00
176,0 | 4,43 | 9349 | 0,486 | 0,00 | 0,00

148,0 | 574 | 89,06 | 0,409 | 0,00 | 0,00

= T 1244 | 6,43 | 83,32 | 0,344 | 0,00 | 0,00

% L1g E 1046 | 6,84 | 76,89 | 0,2890 = 0,00 | 0,00

& 5] 87,99 | 6,89 | 70,05 | 0,2430 | 0,00 = 0,00

= = 73,99 | 6,37 | 63,16 | 0,2040 0,00 | 0,00
6222 | 512 | 56,79 | 0,720 | 0,00 | 0,00

52,32 | 3,67 | 51,67 | 0,1450 0,00 0,00

44,00 | 2554 | 48,00 | 0,1220 | 0,00 | 0,00

! 0,01 oA 42 10 100 1000 10.0_000 37,00 | 1,71 | 4546 | 0,020 | 0,00 | 0,00
Size(Microns) 31,11 | 1,03 | 43,75 | 0,0860 | 0,00 | 0,00

26,16 | 0,56 | 42,72 | 0,0720 0,00 0,00
22,00 0,40 | 42,16 | 0,0610 0,00 0,00
- 18,50 | 0,58 | 41,76 | 0,0510 0,00 0,00
15,55 1,94 | 41,18 | 0,0430 0,00 0,00
13,08 | 7,28 | 39,24 | 0,0360 0,00 0,00
11,00 | 12,33 | 31,96 | 0,0300 0,00 0,00
9,25 6,46 | 19,63 |0,02550 0,00 0,00
Warnings: NONE 7,78 1,78 | 13,17 1 0,02150 0,00 0,00
6,54 0,70 | 11,39 |0,01810 0,00 0,00

L91



C9 (V®8+3% deVC)- Amostra9)

Am 28 SOP Name: AGO(*)
Distribution: Volume Run Time: 30 Sec Fluid: CURRENT CARRIER
5 Q(Dtl’ac% = Progression Standard Run#: Avg of 3 Fluid Ref Index: 1,333 Loading Factor: 0,0111
s Up Edge(um);] 2000 Particle: CURRENT PARTICLE Above Residual: 0 Trans. L1:1.2:0,981:0,993
* y * - Low ;00107 | T i Below Residual: 0 RMS Residual: 2,761%
/ Residuals{ Enabled | Part. Ref. Index! NA Flow: 65%
T it oS
R 09/03/2020 11:58 Bluewave #Channels] 70 Particle Shape: Irregular Cell ID{ 0204 Usonic Power:  NA
10.6.2 4068 S$5822 Analysis Mode :BLUEWAVE Multi Run Delay: 0 Min. Usonic Time:  NA
DB Rec: Filter: Enabled DB Record; 4068 Recalc Status{ _ Original Serial Number:  $5822
Summary Size % %Tile Peak Summary Analysis Gain: Default(2) Database:|C:\Program Files (x86)\Microtrac FLEX 10.6.2\Databases\MTDatabase.mdb

Data | Value Size(um) %Tile, %Tile Size(um)

MV(um): 76,68 10,00 15,28 Dia(um) | Vol% | Width Size(um)| %Chan | % Pass | Size(um) %Chan @ %Pass
MN(um): 11,42 20,00 65,14 8424 90,0 30,62 2000 | 0,00 | 100,00 550 | 0,00 0,00
MA(um); 47,71 30,00 73,21 1043 | 100 | 3,05 1674 | 0,00 | 100,00 4,62 = 0,00 0,00
1,26E-
csi 'y, 40,00 78,03 1408 | 0,00 |100,00 3,89 = 0,00 0,00
1184 | 0,00 |100,00| 3,27 = 0,00 0,00
| 50,00 82,19
SDy 20,02 9955 | 0,00 |100,00| 2,750 | 0,00 0,00
60,00 86,38

837,1 0,00 | 100,00 | 2,312 0,00 0,00

Mzi 80,00 70,00) 90,99 703,9 | 0,00 100,00/ 1,944 0,00 0,00
o 25,15 80,00 96,33 591,9 | 0,00 | 100,00 1,635 0,00 0,00
Skiz-0,30031 90,00 103,6 497,8 | 0,00 |100,00| 1,375 = 0,00 0,00
Kai 1,724 95,00 110,3 418,6 | 0,00 |100,00| 1,156 = 0,00 0,00

352,0 | 0,00 | 100,00 0,972 0,00 0,00
296,0 | 0,00 | 100,00 0,817 0,00 0,00

g 248,9 | 0,00 | 100,00 0,687 @ 0,00 0,00
209,3 | 0,00 100,00 0,578 0,00 0,00

Lig 176,0 | 0,00 | 100,00 0,486 0,00 = 0,00

1480 | 0,97 | 100,00 0,409 0,00 0,00

z (30T 1244 | 7,83 | 99,03 | 0,344 0,00 0,00

b = 104,6 | 27,46 | 91,20 | 0,2890 0,00 = 0,00

;f; [og O 87,99 | 32,51 | 63,74 | 0,2430 0,00 0,00

i & 73,99 | 13,45 | 31,23 | 0,2040 0,00 0,00
62,22 | 3,84 | 17,78 | 0,720 0,00 0,00

52,32 | 1,45 | 13,94 | 0,450 0,00 0,00

44,00 | 0,88 | 12,49 | 0,1220 0,00 0,00

| 004 0.1 """“1 10 i 100 1000 10.0'000 37,00 | 0,74 | 11,61 | 0,1020 0,00 0,00
Size(Microns} 31,11 | 0,50 | 10,87 | 0,0860 0,00 0,00

26,16 | 0,25 | 10,28 | 0,0720 0,00 0,00
22,00 = 0,00 | 10,03 | 0,0610 0,00 0,00
18,50 | 0,00 | 10,03 | 0,0510 0,00 0,00
15,55 | 0,73 | 10,03 | 0,0430 0,00 0,00
13,08 | 2,84 9,30 | 0,0360 0,00 0,00
11,00 | 4,67 6,46 | 0,0300 0,00 0,00
9,25 1,79 1,79 |0,02550 0,00 0,00
Warnings: NONE 7,78 0,00 0,00 |0,02150 0,00 0,00
6,54 0,00 0,00 |0,01810 0,00 0,00

891



C.10 (V®8+3% de VC) - Amostra 10)

Am 11 SOP Name: AGO(*)
Distribution: Volume Run Time 30 Sec Fluid: CURRENT CARRIER
. crotrac 66 = Progression: Standard Run#; Avg of 3 Fluid Ref Index: 1,333 Loading Factor: 0,0393
s Up Edge(um);] 2000 Particle] CURRENT PARTICLE| Above Residualz 0 Trans. L1:1.2:0,981:0,995|
* y * - Low ;00107 | T i Below Residual: 0 RMS Residual: 4,370%
/ Residuals| Enabled | Part. Ref. Index: NA Flow: 65%
T e
R 09/03/2020 11:13 Bluewave #Channels] 70 Particle Shape: Irregular Cell ID] 0204 Usonic Power:  NA
10.6.2 4052 S$5822 Analysis ModeBLUEWAVE Multi Run Delay: 0 Min. Usonic Time:  NA
DB Rec: Filter] Enabled DB Record: 4052 Recalc Status: __ Original Serial Number: S5822
Summary Size % %Tile Peak Summary Analysis Gain: Default(2) Database:|C:\Program Files (x86)\Microtrac FLEX 10.6.2\Databases\MTDatabase.mdb

Data Value Size(um)%Tile %Tile Size(um)

MV (um): 29,76 10,000 1,977 Dia(um) | Vol% | Width Size(um)| %Chan | % Pass | Size(um) %Chan = %Pass
MN(um): 1,861 20,00 2,658 73,78 | 328 | 5584 2000 | 0,00 (100,00 550 | 092 | 31,09
MA(um): 5,44 30,00 4,51 9,75 37,0 3,40 1674 0,00 | 100,00 | 4,62 1,49 | 30,17
csl1.103 4000 869 2299 | 302 | 158 1408 | 0,00 |100,00 3,89 = 291 28,68
1184 | 0,00 |100,00 3,27 @ 468 2577

SD: 36,13 50,00 9,89
9955 | 0,00 |100,00| 2,750 | 580 | 21,09
60,00, 11,12 837,1 | 0,00 |100,00| 2,312 @ 582 | 1529
Mz: 28,95 70,00, 42,58 703,9 | 0,00 | 100,00 1,944 = 4,65 @ 9,47
ot: 34,05 80,00 66,24 591,9 | 0,00 | 100,00| 1,635 = 2,90 | 4,82
Ski: 0,818 90,00 89,51 497,8 | 0,00 | 100,00 1,375 1,40 1,92
Kg: 0,819 95,00 107,2 418,6 | 0,00 | 100,00 1,156 0,52 @ 0,52

352,0 | 0,00 | 100,00 0,972 0,00 0,00
296,0 | 0,00 | 100,00 0,817 0,00 0,00
20 248,9 | 0,00 | 100,00 0,687 0,00 0,00

209,3 | 0,16 | 100,00 0,578 @ 0,00 = 0,00
176,0 | 0,52 | 99,84 | 0,486 0,00 0,00

148,0 | 1,55 | 99,32 | 0,409 & 0,00 & 0,00

= T 1244 | 332 | 97,77 | 0,344 0,00 0,00
z L1g E 104,6 | 4,98 | 94,45 | 0,2890 0,00 0,00
o S 87,99 | 575 | 89,47 | 0,2430 0,00 0,00
* = 73,99 | 571 | 83,72 | 0,2040 0,00 0,00
62,22 | 4,67 | 78,01 | 0,720 0,00 0,00

52,32 | 2,97 | 73,34 | 0,1450 0,00 0,00

44,00 | 1,49 | 70,37 | 0,1220 | 0,00 = 0,00

| 0,04 04 H 10 ' 100 1000 10.0_000 37,00 | 0,66 | 68,88 | 0,1020 0,00 0,00
Size(Microns} 31,11 0,30 | 68,22 | 0,0860 0,00 0,00

26,16 @ 0,15 | 67,92 | 0,0720 0,00 0,00
22,00 0,15 | 67,77 | 0,0610 0,00 0,00
- 18,50 | 0,38 | 67,62 | 0,0510 0,00 0,00
15,55 1,52 | 67,24 | 0,0430 0,00 0,00
13,08 | 6,30 | 65,72 | 0,0360 0,00 0,00
11,00 | 15,37 | 59,42 | 0,0300 0,00 0,00
9,25 8,89 | 44,05 | 0,02550 0,00 0,00
Warnings: NONE 7,78 2,87 | 35,16 |0,02150 0,00 0,00
6,54 1,20 | 32,29 | 0,01810 0,00 0,00

691



C.11 (V®8+3% deVC) - Amostra 11)

Am 09

@'Qmmc 66
2 2 B4 -
09/03/2020 09:30 Bluewave
10.6.2 DB Rec: 4016 S$5822
Summary Size % %Tile Peak Summary
Data |Value Size(um) %Tile, %Tile Size(um)
MV(um): 87,71 10,00 11,53 Dia(um) | Vol% | Width
MN(um): 4,21 20,00 42,88 84,95 @ 87,1 | 94,18
MA(um): 34,44 30,00 56,22 9,55 129 | 671
1,74E-
csi oy 40,00 66,45
D] 5357 50,00 77,11
60,00 89,79
Mz{ 83,00 70,00 1059
o1:/ 56,23 80,00 127,9
Skif0,2321 90,00 164,8
Kg: 1,216 95,00 203,1

SOP Name: AGO(*)

Fluid: CURRENT CARRIER

Fluid Ref Index:

Particle: CURRENT PARTICLE| Above Residual;

Distribution: Volume Run Time 30 Sec
Progression] Standard Run#: Avg of 3
Up Edge(um): 2000

Low 00107 | T
Residuals| Enabled | Part. Ref. Index: NA
#Channels] 70 Particle Shape{ Irregular
Analysis Mode {BLUEWAVE
Filter] Enabled DB Record: 4016
Analysis Gain: Default(2)

Below Residual:

Cell ID:

Multi Run Delay

Recalc

Status

1,333 Loading Factor: 0,1020
0 Trans. L1:L2:0,961:0,991
0 RMS Residual: 0,816%
Flow: 65%
0204 Usonic Power:  NA
0 Min. Usonic Time:  NA
Original Serial Number:  S5822

Database:{C:\Program Files (x86)\Microtrac FLEX 10.6.2\Databases\MTDatabase.mdb

“aPassing

10
Size(Microns}

100

20

T
=]

% Channel

1,000 10,000

Warnings: NONE

Size(um) %Chan

2000
1674
1408
1184
995,5
837,1
703,9
591,9
497,8
418,6
352,0
296,0
248,9
209,3
176,0
148,0
124,4
104,6
87,99
73,99
62,22
52,32
44,00
37,00
31,11
26,16
22,00
18,50
15,55
13,08
11,00
9,25
7,78
6,54

0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,29
0,60
1,22
2,35
3,68
5,49
7,70
9,38
10,56
11,51
11,41
9,32
5,89
3,21

1,74
1,01

0,64
0,51

0,62
1,18
2,48
3,37
2,29
1,00
0,48

% Pass
100,00
100,00
100,00
100,00
100,00
100,00
100,00
100,00
100,00
100,00
99,71
99,11
97,89
95,54
91,86
86,37
78,67
69,29
58,73
47,22
35,81
26,49
20,60
17,39
15,65
14,64
14,00
13,49
12,87
11,69
9,21
5,84
3,55
2,55

Size(um)

5,50
4,62
3,89
3,27
2,750
2,312
1,944
1,635
1,375
1,156
0,972
0,817
0,687
0,578
0,486
0,409
0,344
0,2890
0,2430
0,2040
0,1720
0,1450
0,1220
0,1020
0,0860
0,0720
0,0610
0,0510
0,0430
0,0360
0,0300
0,02550
0,02150
0,01810

%Chan
0,28
0,40
0,51
0,46
0,31
0,11
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00

% Pass
2,07
1,79
1,39
0,88
0,42
0,11
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00

0LT



C.12 (V®8+3% deVC) - Amostra 12)

Am 07

SOP Name: AGO(*)

Distribution: Volume Run Time: 30 Sec Fluid: CURRENT CARRIER
. crotrac 66 = Progression Standard Run#: Avg of 3 Fluid Ref Index: 1,333 Loading Factor: 0,6246
< s Up Edge(um);] 2000 Particle] CURRENT PARTICLE| Above Residualz 0 Trans. L1:1.2:0,913:0,979)
* 4 * Low ;00107 | T Below Residual: 0 RMS Residual: 0,475%
/ Residuals{ Enabled | Part. Ref. Index! NA Flow: 65%
T it oS
e 09/03/2020 09:16 Bluewave #Channels] 70 Particle Shapei Irregular Cell ID: 0204 Usonic Power:  NA
10.6.2 4008 S$5822 Analysis Mode :BLUEWAVE Multi Run Delay: 0 Min. Usonic Time:  NA
- Filter: Enabled DB Record; 4008 Recalc Status{ _ Original Serial Number:  $5822
DB Rec
Summary Size % %Tile Peak Summary Analysis Gain: Default(2) Database:|C:\Program Files (x86)\Microtrac FLEX 10.6.2\Databases\MTDatabase.mdb
Data Value Size(um) %Tile, %Tile Size(um)

MV(um): 97,69
MN(um): 57,93’
MA(um): 80,56
7,40E-

S 02
SD: 38,53

Mz: 93,01
ou: 41,32
Ski 0,393
Kg: 1,191

10,00
20,00
30,00
40,00
50,00
60,00
70,00
80,00
90,00
95,00

52,97
61,81
69,15
76,58
84,84
94,74
107,5
1256
157,4
191,8

Dia(um) | Vol% & Width
84,84 | 100,0 | 77,06

“aPassing

0,1

Size(Microns}

20

T
=]

% Channel

100 1,000 10,000

Warnings: NONE

Size(um) %Chan

2000
1674
1408
1184
995,5
837,1
703,9
591,9
497,8
418,6
352,0
296,0
248,9
209,3
176,0
148,0
124,4
104,6
87,99
73,99
62,22
52,32
44,00
37,00
31,11
26,16
22,00
18,50
15,55
13,08
11,00
9,25
7,78
6,54

0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,34
0,55
0,97
1,76
3,18
541
8,29
11,45
14,60
16,82
16,11
11,15
5,49
2,23
0,94
0,49
0,22
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00

% Pass
100,00
100,00
100,00
100,00
100,00
100,00
100,00
100,00
100,00
100,00
99,66
99,11
98,14
96,38
93,20
87,79
79,50
68,05
53,45
36,63
20,52
9,37
3,88
1,65
0,71
0,22
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00

Size(um)

5,50
4,62
3,89
3,27
2,750
2,312
1,944
1,635
1,375
1,156
0,972
0,817
0,687
0,578
0,486
0,409
0,344
0,2890
0,2430
0,2040
0,1720
0,1450
0,1220
0,1020
0,0860
0,0720
0,0610
0,0510
0,0430
0,0360
0,0300
0,02550
0,02150
0,01810

%Chan
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00

% Pass
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00

ILT



C.13 (V®8+3% de VC) - Amostra 13

Am 18 SOP Name: AGO(*)
Distribution: Volume Run Time 30 Sec Fluid: CURRENT CARRIER
. crotrac 66 = Progression: Standard Run#; Avg of 3 Fluid Ref Index: 1,333 Loading Factor: 0,0682
s Up Edge(um);] 2000 Particle] CURRENT PARTICLE| Above Residualz 0 Trans. L1:1.2:0,962:0,996)
* y * - Low ;00107 | T i Below Residual: 0 RMS Residual: 3,869%
/ Residuals| Enabled | Part. Ref. Index: NA Flow: 65%
T e
R 09/03/2020 10:17 Bluewave #Channels] 70 Particle Shape: Irregular Cell ID] 0204 Usonic Power:  NA
10.6.2 4032 S$5822 Analysis ModeBLUEWAVE Multi Run Delay: 0 Min. Usonic Time:  NA
DB Rec: Filter] Enabled DB Record: 4032 Recalc Status: __ Original Serial Number: S5822
Summary Size % %Tile Peak Summary Analysis Gain: Default(2) Database:|C:\Program Files (x86)\Microtrac FLEX 10.6.2\Databases\MTDatabase.mdb

Data Value Size(um) %Tile, %Tile Size(um)

MV(um): 32,23 10,00 3,76 Dia(um) | Vol% | Width Size(um)| %Chan | % Pass | Size(um) %Chan @ %Pass
MN(um): 1,882 20,00 8,39 50,97 = 459 | 31,73 2000 | 0,00 | 100,00 5,50 1,01 | 12,91
MA(um): 9,68 30,00 9,69 10,00 @422 | 388 1674 | 0,00 | 100,00 4,62 | 1,52 11,90
6,20E-
cs) 40,00 10,78 2764 | 119 | 214 1408 | 0,00 |100,00 3,89 @ 223 10,38
o 1184 | 0,00 | 100,00 327 | 2,26 @ 815
! 50,00 12,81
SD29,31 995,5 | 0,00 |100,00 2,750 @ 1,69 | 5,89
60,00 42,05

837,1 0,00 | 100,00 | 2,312 1,22 4,20

Mz 28,80 70,00] 54,05 703,9 | 0,00 100,00 1,944 1,03 2,98
au: 26,46 80,00 62,47 591,9 | 0,00 100,00 1,635 085 | 1,95
Ski: 0,777 90,00 72,53 497,8 | 0,00 100,00 1,375 = 058 1,10
Kg: 0,650 95,00 80,47 418,6 | 0,00 | 100,00 1,156 = 0,41 0,52

352,0 | 0,00 | 100,00 0,972 0,11 0,11
296,0 | 0,00 | 100,00 0,817 0,00 0,00
20 248,9 | 0,00 | 100,00 0,687 0,00 0,00

209,3 | 0,00 |100,00| 0,578 & 0,00 0,00
176,0 | 0,00 | 100,00 0,486 | 0,00 | 0,00

148,0 | 0,00 | 100,00 0,409 | 0,00 | 0,00

= T 1244 | 0,35 | 100,00 0,344 | 0,00 | 0,00

% L1g E 1046 | 1,92 | 99,65 | 0,2890 = 0,00 | 0,00

& 5] 87,99 | 6,55 | 97,73 | 0,2430 | 0,00 | 0,00

= = 73,99 | 11,46 | 91,18 | 0,2040 | 0,00 | 0,00
62,22 | 11,66 | 79,72 | 0,1720 | 0,00 | 0,00

52,32 | 6,96 | 68,06 | 0,1450 0,00 0,00

44,00 | 319 | 61,10 | 0,1220 0,00 | 0,00

! 0,01 oA H 10 100 1000 10.0_000 37,00 | 1,65 | 57,91 | 0,020 | 0,00 | 0,00
Size(Microns) 31,11 | 1,01 | 56,26 | 0,0860 0,00 0,00

26,16 | 0,60 | 55225 | 0,0720 0,00 0,00
22,00 0,53 | 54,65 | 0,0610 0,00 0,00
- 18,50 | 0,79 | 54,12 | 0,0510 0,00 0,00
15,55 | 2,58 | 53,33 | 0,0430 0,00 0,00
13,08 | 8,97 | 50,75 | 0,0360 0,00 0,00
11,00 | 15,84 | 41,78 | 0,0300 0,00 0,00
9,25 8,95 | 25,94 |0,02550 0,00 0,00
Warnings: NONE 7,78 2,87 | 16,99 |0,02150 0,00 0,00
6,54 1,21 | 14,12 | 0,01810 0,00 0,00

CLI



C.14 (V®8+3% de VC) - Amostra 14

Am 29

somtfac %

* *

7 N
Chit o™

10.6.2

09/03/2020 12:08
DB Rec: 4072

Bluewave
S$5822

Summary
Data |Value
MV(um): 69,53
MN(um): 33,43
MA(um); 62,22
9,60E-

Cs: 02
SD: 18,28

Mz: 67,67
o1z 19,91
Ski:0,2756
Kg: 1,230

Size % %Tile

Size(um) %Tile, %Tile Size(um)

10,00
20,00
30,00
40,00
50,00
60,00
70,00
80,00
90,00
95,00

46,79
52,72
57,03
61,05
65,17
69,70
75,16
82,92
96,88
113,0

Peak Summary

Dia(um) | Vol% & Width
6517 | 100,0 | 36,55

SOP Name: AGO(*)

Distribution: Volume Run Time:

Progression] Standard Run#{

Up Edge(um): 2000
Low 1 00107 | T

30 Sec

Avgof 3

Residuals: Enabled | Part. Ref. Index;

#Channels: 70
Analysis Mode:BLUEWAVE

Filter] Enabled DB Record:

Analysis Gain: Default(2)

Particle Shape:

NA

Irregular

4072

Fluid: CURRENT CARRIER

Fluid Ref Index:

Particle: CURRENT PARTICLE| Above Residual;

Below Residual:

Cell ID:

Multi Run Delay

Recalc

Status

1,333 Loading Factor: 0,3103
0 Trans. L1:L2:0,930:0,984|
0 RMS Residual: 0,771%
Flow: 65%
0204 Usonic Power:  NA
0 Min. Usonic Time:  NA
Original Serial Number:  S5822

Database:{C:\Program Files (x86)\Microtrac FLEX 10.6.2\Databases\MTDatabase.mdb

Size(Microns}

50
------- [40
- R AP R TS RE BT R P LR E R P [30

- RO ST LR R 1M SO

=

Bl T R SR T AP EI T E T RROPET. | FRRTRT T AR Prs F20

{ I T
0,01 0,1 100 1,000 10,000

% Channel

Warnings: NONE

Size(um) %Chan

2000
1674
1408
1184
995,5
837,1
703,9
591,9
497,8
418,6
352,0
296,0
248,9
209,3
176,0
148,0
124,4
104,6
87,99
73,99
62,22
52,32
44,00
37,00
31,11
26,16
22,00
18,50
15,55
13,08
11,00
9,25
7,78
6,54

0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,13
0,39
0,88
1,82
3,84
8,25
16,49
25,30
23,78
12,40
4,20
1,33
0,54
0,13
0,00
0,00
0,12
0,15
0,15
0,10
0,00
0,00

% Pass
100,00
100,00
100,00
100,00
100,00
100,00
100,00
100,00
100,00
100,00
100,00
100,00
100,00
99,87
99,48
98,60
96,78
92,94
84,69
68,20
42,90
19,12
6,72
2,52
1,19
0,65
0,52
0,52
0,52
0,40
0,25
0,10
0,00
0,00

Size(um)

5,50
4,62
3,89
3,27
2,750
2,312
1,944
1,635
1,375
1,156
0,972
0,817
0,687
0,578
0,486
0,409
0,344
0,2890
0,2430
0,2040
0,1720
0,1450
0,1220
0,1020
0,0860
0,0720
0,0610
0,0510
0,0430
0,0360
0,0300
0,02550
0,02150
0,01810

%Chan
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00

% Pass
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00

eLT



C.15 (V®8+3% de VC) - Amostra 15

Am 16 SOP Name: AGO(*)
Distribution: Volume Run Time 30 Sec Fluid: CURRENT CARRIER
. crotrac 66 = Progression: Standard Run#; Avg of 3 Fluid Ref Index: 1,333 Loading Factor: 0,0209
s Up Edge(um);] 2000 Particle] CURRENT PARTICLE| Above Residualz 0 Trans. L1:1.2:0,991:0,996)
* y * - Low ;00107 | T i Below Residual: 0 RMS Residual: 8,099%
/ Residuals| Enabled | Part. Ref. Index: NA Flow: 65%
T e
R 09/03/2020 11:21 Bluewave #Channels] 70 Particle Shape: Irregular Cell ID] 0204 Usonic Power:  NA
10.6.2 4056 S$5822 Analysis ModeBLUEWAVE Multi Run Delay: 0 Min. Usonic Time:  NA
DB Rec: Filter] Enabled DB Record: 4056 Recalc Status: __ Original Serial Number: S5822
Summary Size % %Tile Peak Summary Analysis Gain: Default(2) Database:|C:\Program Files (x86)\Microtrac FLEX 10.6.2\Databases\MTDatabase.mdb

Data Value Size(um) %Tile, %Tile Size(um)

MV(um): 38,79 10,000 2,782 Dia(um) | Vol% = Width Size(um)| %Chan | %Pass | Size(um) %Chan | %Pass
MN(um): 1,614 20,00 7,61 98,31 323 | 7641 2000 | 0,00 100,00 550 & 0,90 @ 14,91
MA(um); 7,44 3000 886 979 | 548 @ 396 1674 | 0,00 100,00 462 1,14 14,01
8,06E-
csl 4000 9,76 1843 | 129 | 175 1408 | 0,00 100,00 3389 @ 1,45 12,87
o 1184 | 0,00 |100,00 327 @ 1,52 | 11,42
| 50,00 10,67
$D146,25 9955 | 0,00 | 100,00| 2,750 = 1,41 | 9,90
60,00 12,03

837,1 0,00 | 100,00 | 2,312 1,49 8,49

Mz 38,60 70,000 51,12 703,9 | 0,00 100,00 1,944 2,00 @ 7,00
au: 44,23 80,00 86,84 591,9 | 0,00 100,00 1,635 @ 2,35 | 500
Ski: 0,888 90,00 1184 497,8 | 0,00 | 100,00 1,375 @ 1,68 2,65
K 0,908 95,00 140,9 418,6 | 0,00 | 100,00 1,156 = 0,77 | 0,97

352,0 | 0,00 | 100,00 0,972 0,20 0,20
296,0 | 0,12 | 100,00 0,817 0,00 0,00
20 248,9 | 0,33 | 99,88 | 0,687 0,00 0,00

209,3 | 0,99 | 99,55 | 0,578 | 0,00 0,00
176,0 | 2,47 | 98,56 | 0,486 | 0,0 | 0,00

148,0 | 4,50 | 96,09 | 0,409 | 0,00 | 0,00

= T 1244 | 570 | 91,59 | 0,344 | 0,00 | 0,00
% L1g E 1046 | 551 | 8589 | 0,2890 = 0,00 | 0,00
& 5] 87,99 | 4,52 | 80,38 | 0,2430 | 0,00 0,00
= = 73,99 | 3,38 | 7586 | 0,2040 0,00 = 0,00
6222 | 2,26 | 7248 | 0,1720 | 0,00 | 0,00

5232 | 1,32 | 70,22 | 0,1450 | 0,00 | 0,00

44,00 | 0,70 | 68,90 | 0,1220 | 0,00 | 0,00

! 0,01 oA H b 1000 10.0_000 37,00 | 0,36 | 68,20 | 0,020 | 0,00 | 0,00
Size(Microns) 31,11 | 0,18 | 67,84 | 0,0860 0,00 0,00

26,16 @ 0,00 | 67,66 @ 0,0720 0,00 0,00
22,00 0,00 | 67,66  0,0610 0,00 0,00
- 18,50 | 0,57 | 67,66 | 0,0510 0,00 0,00
15,55 | 2,96 | 67,09 | 0,0430 0,00 0,00
13,08 | 10,98 | 64,13 | 0,0360 0,00 0,00
11,00 | 19,07 | 53,15 | 0,0300 0,00 0,00
9,25 | 13,17 | 34,08 | 0,02550 0,00 0,00
Warnings: NONE 7,78 4,50 | 20,91 |0,02150 0,00 0,00
6,54 1,50 | 16,41 | 0,01810 0,00 0,00
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