MINISTERIO DA EDUCACAO
UNIVERSIDADE FEDERAL DO RIO GRANDE — FURG

Escola de Engenharia

Programa de Pos-Graduacdo em Engenharia Mecénica

PPMec

Fransuan da Silva Coelho

SINTERIZACAO DE MISTURA DE POS DE FE-CR PARA FORMACAO DE ACO
INOX MARTENSITICO

Rio Grande
2019



Fransuan da Silva Coelho

SINTERIZACAO DE MISTURA DE POS DE FE-CR PARA FORMACAO DE ACO
INOX MARTENSITICO

Dissertacado para obtencédo do titulo de

mestre em engenharia mecanica

Orientador: Luciano Volcanoglo Biehl

Co-orientador: Jorge Luis Braz Medeiros

Rio Grande
2019



BANCA EXAMINADORA

Prof. Luciano Volcanoglo Biehl
Universidade Federal do Rio Grande — FURG




AGRADECIMENTOS

Primeiramente eu gostaria de agradecer a minha familia, sem eles nada seria possivel.

Minha filha Antonella, fonte de toda inspiragdo, minha esposa Bruna por todo
companheirismo e incessante apoio € aos meus pais, José Luiz e Maria Lucena por ndo medirem
esforgos em me ajudar a alcangar meus objetivos.

Também gostaria de agradecer ao apoio e contribuicdo de meu orientador Luciano
Volcanoglo Biehl.

Ao meu co-orientador, professor Jorge Braz Medeiros, um dos melhores professores
que tive o prazer de conhecer durante minha vida académica, exemplo de profissional e pessoa,
meu muito obrigado.

Ao técnico Jorge Airton por toda dedicagdo e apoio sempre que precisei usar o
laboratorio de metalografia.

A equipe do CEME-SUL da FURG pela disponibilidade em realizar as andlises.

Meu muito obrigado a todos que de alguma forma tornaram esse trabalho possivel.



SUMARIO

1 INTRODUGAO ...ttt 14
| B © 1o} 157 51 1 ST PSP 15

L.1.1 ODbBJEtIVOS GETAIS ..eeeueeiiiiiiieeeeeeesiiiiteeeeeeeeeeesierrreeeeeeseessnnennreeeeeessassnnnens 15

1.1.2 ODbjetivos €SPECITICOS ..uuviiiiiiireeiiiiiiiiiiee e e e et e e e e e e e e e e e e 15

2 REVISAO BIBLIOGRAFICA .......cocoimioeieeeeeeoeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeee e 16
2.1  Produgdo e caracteristicas dos pOs MEtAliCOS .......ccevvuvrrriireeeeeeniiiiiieeeeeenn, 18

2.2 Mistura € Compactacao dOS POS ...eeeeeeeerriiiriiiieeeeeeeririreeeeeeeeeeaarreeeeeeeens 20

2.2.1  MiStUIa dOS POS cooeeeeeiiiiiiiiieee e e eeeitt e e e e e et e e e e e e e et raeeeeeeennnees 20

2.2.2  COMPACLACAD ..evvvvvrerereeieeeieeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeereeeeeeaeeaeaeeseseesseaesrsssnenes 21

2.3 Difusao no estado SOIAO ......c..eeeiiiiiiiiiiiiiiie e 24

2.3.1 Taxa de DifusA0......ccuviiiiiieeeeeiiiiiiieee et e e e e e e e 25

2.3.2 Influéncia da Temperatura ..........ccuvveeeeeeeeeieiiiiiiieeeeeeeeeeiireeeee e e e e e 26

2.4 Sinterizacao de MIStUIaS..........cooeeeiiiiiiiiiiiiiii 27

2.4.1 Sinterizacdo por fase sOlida...........coovviiiiiiiiiiiiiiien 28

2.5 Metalurgia do aco inoxiddvel martensitiCo ...........ceeeveveererriiieieenniiiieeeee, 30

3 MATERIAIS E METODOS ..ot 36
3.1 MaAterial....ceeiiieiiiee e 36

3.2 Composicdo da liga AIST410.....cccceiiiiiiiiiiie e 38

3.3 COMPACTACAD .. .uuueerieeeeeeeeiiiiiiiiee et e e e e e e ettt e e e e e e e ettt eeeeeeeessnnnbbbeeeeeeeeenns 40

R T S 111 1c) 4 V2 Lo 1o J 41

3.5 Teémpera e REVENIMENTO .......uviiiiiiiiiieeiiiiiee ettt 42

3.6

Metalografia........coooviiiiiiiiiiiie e 43



3.7 MICIOSCOPIA OPLICA ..uvvviireeeiiiiieeeeiiiieeeeiiaeeeeeiteeeeeitaeeeeennbeeeeesnnsaeeeennssaeeeas 44

3.8 Difratometria de 1ai0S X .....ooueerrieeriiieiniieeniiee et 44

3.9 MICTOAUICZA ...ttt ettt ettt e et e et e s 44

4 ReSultados € dISCUSSOES .....ceeruuieriiieiiiieiitie ettt e ettt et e e et e e st e e st eeesireeenabeeenaaeesenaeeenns 46
4.1  Anélise de MicroScopia OPtiCa..........o.eueueveueeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeees e, 46

4.1.1 Analise de Microscopia Optica da amostra de nimero 1 ............ccoc.eeeee. 46

4.1.2 Analise de microscopia Optica da amostra de nimero 2...............cceeuneeee 47

4.1.3 Analise de microscopia Optica da amostra de nimero 3...............cceeuneeee 49

4.1.4 Analise de microscopia Optica da amostra de nimero 4................ceeneeee 50

4.1.5 Analise de microscopia Optica da amostra de nimero 5S...........cccceeeennneee 52

4.1.6 Analise de microscopia Optica da amostra de nimero 6.......................... 53

4.1.7 Analise de microscopia Optica da amostra de nimero 7..........cccceeeeennene 55

4.1.8 Analise de microscopia Optica da amostra de nimero 8..............c.cceeuneeee 56

4.1.9 Analise de microscopia Optica da amostra de nimero 9................cc...... 58

4.1.10 Comparagdo entre os parametros de SINterizacao...........cccvvveeeeeeeeeennnns 59

4.2 Analise de DRX .....ooviiiiiiiiiiiee e e 67

4.3 Analise de dureza por micro-identacao ..........ceeeeeeeeeriuirriereeeeeeesiiirrreeeeeeeenns 70

5 CONCLUSOES FINALS ......cooitiiitirimtinitinitieitiei ettt sttt sessesenes 74
6  SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS .......ccovoveveieeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeee e, 75

7 REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS ..o oo 76



LISTA DE FIGURAS
Figura 1. Comparativo da utilizacdo de materiais em diferentes processos................ 16
Figura 2. Esquema representativo do processo de SINterizagao ..........ccoccveeevuveeenuneennns 17

Figura 3. Morfologia das pariculas metélicas: a)Esférica b)Arredondada c)Aglomerada

d)Irregular e)Angular f)Com picos g)Dendritica h)Porosa.........cccecueeeviiveiniiieniiieiniieeieeene 18
Figura 4. Curvas de pressdo-densidade para pés de ferro comerciais compactadas em
um molde com didmetro INferior @ 25MM.......c..uiiiiiiiiiiiiiiiie e 22
Figura 5. Poros oxidados de uma aco 434L depois de 240h a 600°C .............cccenee. 23
Figura 6. Exemplo esquematico da operacao de compressao.........cuvvveeeeeeeerrnvvnennnnn. 23

Figura 7. Diagrama esquematico exemplificando a propagacao de dtomos por difusdao
ENLIe dOIS LEIMETIEOS . ...eeiiiiiiiie ittt ettt e e et e e e e eaeaeeeeas 25
Figura 8. Coeficientes de difusdao em funcao da temperatura para algumas combinagdes
A€ MNALETIATS ...ttt ettt ettt e et e e e ettt e e e e bbbt e e s aabb e e e s eabbeee e e abbeeeeennbbaeeeas 27

Figura 9. Micrografia da formacao do pescogo entre particulas esféricas induzidas por

SINEETIZACAO ...ceeeeieiieiee e 29
Figura 10. Principais estdgios do processo de Sinterizagao ...........ccccvvveeeeeeeeereunvnnnnnnn. 29
Figura 11. Diagramas binarios a)Fe-Ni b)Fe-Cr.........ccccovvviiiiiiniiiiiiiiiieee e, 31
Figura 12. Diagrama ternario Fe-Cr-Ni isotérmico a 1200°C...........cccccvvveeeeeecnnnnnnnnn. 31
Figura 13. Microestrutura do aco AISI 410 1eCOZid0 .......uvvvveeeeeeiiiiiiiiieeeeeeeeeiiieeeen. 33
Figura 14. DRX da 1iga AIST410......ccciiiiiiiiiiiieee ettt e 33
Figura 15. Variagao das propriedades de Resisténcia ao impacto e dureza em funcao da

temperatura de tempera. a) resisténica ao impacto b)dureza.............ccccvvviereeeeeeriiciiiiiieeeeenn, 34
Figura 16. Pos elementares de Ferro € Cromo ..........coooueeivieiiniiiiniiecinieceiecenieeene 36
Figura 17. Organograma seguido no trabalho...........cceceeiiiiiiniiiiiiiiiiniiiiiceeeee 37
Figura 18. Balanga de precisdo Bel Engineering L5202 ..........cccccoiiiiiiiiiiniiiiieeenee, 39
Figura 19. MIsturador Y ......oooeoiiiiiiioiie ettt et et 39
Figura 20. Matriz uniaxial de duplo efeito e compactado verde..........c.cccccevveernnneenn. 41
Figura 21. Forno utilizado para Sinterizagao ...........ccoecueervieiiniieiniiieeinieeeniee e 42
Figura 22. Forno utilizado no Revenimento .............ccoocueiivieiiniiiiiiiciiniiciieceieeene 43

Figura 23. Microscopia Optica da amostra de nimero 1, sinterizada com isoterma de
L1100°C POT 60 MUINULOS. .....vtiieeeiiiieeeeiiiiee e ettt e e et tee e ettt eeeesbbeeeeesnsbeeeeesnsseeeesansseeeeennnaeeens 46
Figura 24. Microscopia Optica da amostra de niimero 1, sinterizada com isoterma de

1100°C por 60 minutos e temperada @ 950%C.......cccuviiiiiiiiiiiiieiiiee e 47



Figura 25. Microscopia Optica da amostra de nimero 2, sinterizada com isoterma de
T100°C POT 180 MINULOS. .. .uviieeeiiiiieeeiiiiieeeeiieeeeerireeeeestbeeeeestbeeeeestbaeeeesnssaeeeesnsseeeeennssaeeens 48
Figura 26. Microscopia Optica da amostra de nimero 2, sinterizada com isoterma de
1100°C por 180 minutos e temperada a 950°C ...........oeevviiiiiieiiiiieeeeiiee e 48
Figura 27. Microscopia Optica da amostra de nimero 3, sinterizada com isoterma de
1100°C POT 360 MINULOS. .....vviieeiiriieeeriiieeeeeiteeeeesoiteeeeeetteeeeessseeeeesssaeeeesssaeeessssseeeesssssseeens 49
Figura 28. Microscopia Optica da amostra de nimero 3, sinterizada com isoterma de
1100°C por 360 minutos e temperada a 950°C ........ccoiviiiiiiieeiieeeeeee e 50
Figura 29. Microscopia Optica da amostra de nimero 4, sinterizada com isoterma de
1200°C POT 60 MINULOS. ...eeeeeiiiiiiiieeeeeeeeeiiiitieeeeeeeeeasaarareeeeeeeeaasnnsrareeeeessesssnssrreeeeeeseesnnnnns 51
Figura 30. Microscopia Optica da amostra de nimero 4, sinterizada com isoterma de
1200°C por 60 minutos e temperada @ 950°C........ccooviiiiiiiiieeeeeeeeee e e e 51
Figura 31. Microscopia Optica da amostra de niimero 5, sinterizada com isoterma de
1200°C POT 180 MUINULOS....eeeciiiiiiiiieeeeeeeeeiitieeeeeeeeeeetrareeeeeeeeesnntareeaaeeeeeassnsnsraraaeeseansnnnnns 52
Figura 32. Microscopia optica da amostra de nimero 5, sinterizada com isoterma de
1200°C por 180 minutos e temperada a 950°C ........ccceeiiiiiiiiee e e 53
Figura 33. Microscopia optica da amostra de nimero 6, sinterizada com isoterma de
1200°C POT 360 MINULOS....eeeceiiiiiiieeeeeeeeeiitriteeeeeeeeasetrereeeeeeeesssnnsareeeaeeesessssnsssssreeeeeeassnnnes 54
Figura 34. Microscopia optica da amostra de nimero 6, sinterizada com isoterma de
1200°C por 360 minutos e temperada a 950°C ........cceeiiiiiiiiee e 54
Figura 35. Microscopia optica da amostra de nimero 7, sinterizada com isoterma de
T150°C POT 60 MUINULOS. ...cceeeeiiiiiiiieeeeeeeeeiiireeeeeeeeeeesetrareeeaeeeessssssssreaeeeeeesssanssssesaaeeeeessannses 55
Figura 36. Microscopia Optica da amostra de nimero 7, sinterizada com isoterma de
1150°C por 60 minutos e temperada @ 950°C..........ueiiiiiiiiiiiiie e 56
Figura 37. Microscopia Optica da amostra de nimero 8, sinterizada com isoterma de
1150°C POT 180 MUINULOS.....uuieiiiiiiieeeeeeieiitieeee e e e e e e e eeiireeeeeeeeeeessaaabaaeeeeaeeesesnnsssssaaeeeeaansnnsens 57
Figura 38. Microscopia Optica da amostra de niimero 8, sinterizada com isoterma de
1150°C por 180 minutos e temperada a 950°C.........ccoviiiiiiiiiiiiiiniieeeieeeeeeee e 57
Figura 39. Microscopia Optica da amostra de nimero 9, sinterizada com isoterma de
1150°C POT 360 MINULOS. ....eeeeiiieriiieeriiiteeiiee ettt ettt et e ettt e e st e e sbtee ettt eebeeeeeareeenabeeenas 58
Figura 40. Microscopia Optica da amostra de nimero 9, sinterizada com isoterma de
1150°C por 360 minutos e temperada a 950°C ...........ooeviiiiiiiiiiiiiieeeie e 59
Figura 41. Comparacdo por microscopia optica das amostras sinterizadas a 1100°C por

3 AIfEIENLES TRIMPOS ...vvieeeiiiiieeeiiiiie e et ee e e ettt e e ettt e e e ettt e e e e eatbteeeesatbeeeeesaebeeeeennsseeaeesnsseeeeas 59



Figura 42. Comparagdo por microscopia Optica das amostras sinterizadas a 1150°C por
3 AIfEIrENLES TRIMPOS ...vviieeiiiiieeeiiiiie e ettt e e ettt e e e ettt e e e ettteeeeesatbeeeeesasbeeeeesnsseeeeesnsseeeessnssaaeens 60

Figura 43. Comparagdo por microscopia dptica das amostras sinterizadas a 1200°C por

3 AIfEIENLES TRIMPOS ...vvieieiiiiieeeiiiieeeeeittee e e ettt e e eieeeeeeataeeeeestreeeeesnsbeeeeasssseeeeasssseeeeasnssaaeens 61
Figura 44. Comparagao da porosidade das amostras sinterizadas a 1100°C ............... 62
Figura 45. Comparagao da porosidade das amostras sinterizadas a 1150°C ............... 62
Figura 46. Comparacdo da porosidade das amostras sinterizadas a 1200°C ............... 63

Figura 47. Comparagdo do nivel de graos de cromo ndo homogeneizados nas amostras
sinterizadas @ 1100%C ... ...oiiiiiiiiiii e ettt e e e e e e 64
Figura 48. Comparagdo do nivel de graos de cromo ndo homogeneizados nas amostras
SINtETIZAAAS @ 1150%C ...t ettt e et e e e e e e e 65
Figura 49. Comparagao do nivel de graos de cromo ndo homogeneizados nas amostras
SINtETiZadas @ 1200%C ........oiiiiiiiii et et e e e e e e 66
Figura 50. Difratograma de raios X da mistura 1, sinterizada na isoterma de 1100° por
60 minutos € posteriormente teMPETrada ............ceeeeeeeiiuiiiireeeeeeeeiiiiereeeeeeeeseirrrreeeeeeeeennnnnns 67
Figura 51. Difratograma de raios X da mistura 5, sinterizada na isoterma de 1200° por
180 minutos e posteriormente teMPErada...........eeeeeeereuriiiiireeeeeeeriiiiieiereeeeeeseerrereeeeeeessennns 68
Figura 52. Difratograma de raios X da mistura 9, sinterizada na isoterma de 1150° por
360 minutos € posteriormente teMPETAAA. ........eeieeeeereiiiiiiieeeeeeeeeeiiiieeeeeeeeeeeeiaraeeeeeeeeeeeneens 69
Figura 53. Imagem de microscopia Optica da impressao deixada pelo penetrador apos o
ensaio de microdureza Vickers da AMOSEIa 7 .......ooooiuiiiiiiiieeiieiciiieeee e e 70

Figura 54. Grafico com os resultados de microdureza das 9 amostras........................ 72



10

LISTA DE TABELAS
Tabela 1. Caracteristicas dos pos Utilizados. ........c.eeeeeeriiieeeeriiiiieeeiiiee e 36
Tabela 2. Composi¢ao nominal da liga AIST 410 .......ccccvvieeiiiiiieeniiiieeeeiiee e 38
Tabela 3. Comoposi¢ao da MisStura de POS .......ccccviieeeriiiieeeniiiiee e eeireee e 38
Tabela 4. Resumos do processo de SINterizagao ..........cccvveeeereevireeeriirieeeesineeeeeninneeenns 40
Tabela 5. Porosidade das amostras sinterizadas a 1100°C...........cccceeviiiiiniieinineenne. 62
Tabela 6. Porosidade das amostras Sinterizadas a 1150°C .........cccoovieiiiiiiiiiinnnneeen. 63
Tabela 7. Porosidade das amostras Sinterizadas a 1200°C ..........ccocceeeiiiiiiiiinnnnneeen. 63

LTOOC ettt ettt et ettt et 64

LIS00C e 65

T2000C . et 66



(CCC)
(CFC)
ASTM

MP
ASM
DRX
Mpa

HV
PVP
AISI

°C
Fe
Cr
ICZ
MO

r.p.m.

11

LISTA DE SIMBOLOS E ABREVIACOES

Estrutura Cubica de Corpo Centrado

Estrutura Cubica de Face Centrada

“American Society of Testing and Materials’- Sociedade Americana de
Ensaios e Materiais

Metalurgia do Po

“American Society for Metals” — Sociedade Americana para Metais
Difratometria de Raios X

Mega Pascal

Newtons

Dureza Vickers

Polivinilpirrolidona

“American Iron and Steel Institute”- Instituto Americano de Ferros e
Acos

Graus Celsius

Ferro

Cromo

Instituto de Metais Nao Ferrosos

Microscopia Optica

Rotagdes por minuto



12

RESUMO

A produgdo de agos inoxidaveis através do processo de metalurgia do p6 usualmente ¢
realizada utilizando pds pré-ligados de custo relativamente alto. A possibilidade de produzir
esses matérias utilizando pos elementares, além de flexibilizar a composi¢ado dessas ligas, reduz
significantemente seu custo, tornando-o um processo muito atrativo. Entretanto, a difusdo do
cromo no ago ¢ dificultada pela camada de 6xido que se forma em sua superficie durante o
processo, tornando assim um grande desafio a forma¢do de um ago inox através da metalurgia
do po, utilizando pds elementares. Este trabalho tem como objetivo principal formar uma liga
de ago inoxiddvel martensitico com composi¢do similar ao do aco AISI 410. Para isso foi
utilizado pos elementares na composi¢ao Fel3,5%Cr para a produgdo de 9 amostras, todas com
a mesma composi¢cao e sinterizadas em caixa utilizando 3 parametros de tempo e temperatura
diferentes, 1100°C, 1150°C e 1200°C, 60 minutos, 180 minutos e 360 minutos. Sabe-se que o
processo de compactagdo exerce grande influéncia na qualidade do produto sinterizado, assim
foi estudado a utilizacdo de dois aglutinantes naturais a base de agua na compactagao dos pos,
em um deles foi adicionado tensoativos para reduzir a tensdo superficial. A pressdo de
compactacdo de 800MPa foi igual para todas as amostras. Ainda, apds a sinterizagdo as
amostras foram temperadas a 950°C sendo resfriadas em mistura de polimero PVP 10% e
posteriormente revenidas a 180°C. A analise das amostras revelou que nao houve total difusao
do cromo, ainda assim as amostras compactadas utilizando aglutinante tensoativo obteve
resultados satisfatorios. O ensaio de DRX apresentou os resultados que se espera para uma liga
AISI 410 e o ensaio de microdureza comprovou um pequeno aumento na mesma apos o

tratamento térmico de témpera.

Palavras chave: Sinterizacdo, mistura de pods metalicos dissociados, ago inox

martensitico, difusdo.
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ABSTRACT

The production of stainless steels using the powder metallurgy process is usually
performed using relatively high cost pre-wired powders. The possibility of producing these
materials using elementary powders, besides flexibilizing the composition of these alloys,
reduces significantly their cost, making it a very attractive process. However, the diffusion of
chromium in the steel is difficulty by the oxide layer that forms on its surface during the process,
thus making a great challenge the formation of a stainless steel through powder metallurgy,
using elementary powders. This work has as main objective to form a martensitic stainless steel
alloy with composition similar to that of AISI 410 steel. For this, elemental powders in the
Fel3.5% Cr composition were used for the production of 9 samples, all with the same
composition and sintered in box using 3 different time and temperature parameters, 1100°C,
1150°C and 1200°C, 60 minutes, 180 minutes and 360 minutes. It is known that the compacting
process exerts a great influence on the quality of the sintered product, so it was studied the use
of two natural binders based on water in the compacting of powders, in one of them was added
surfactants to reduce the surface tension. The compaction pressure of 800MPa was the same
for all samples. Further, after sintering the samples were tempered at 950 °© C and were cooled
in 10% PVP polymer mixture and then tempered at 180 °© C. The analysis of the samples
revealed that there was no total diffusion of the chromium, although the compacted samples
using surfactant binder obtained satisfactory results. The XRD test showed the expected results
for an AISI 410 alloy and the microhardness test showed a small increase in it after the quench

heat treatment.

Key Words: Sintering, mixing of dissociated metallic powders, martensitic stainless

steel, diffusion.
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1 INTRODUCAO

O processo de fabricacdo por metalurgia do p6é encontra-se bastante difundido na
industria metal-mecanica, principalmente na area automobilistica, aeroespacial ¢ médica. Sua
capacidade de produzir componentes complexos, com elevada tolerancia dimensional, com
elevada resisténcia mecanica sem necessidade de processos de acabamento e que ndo seriam
viaveis por processo de fabricacdo convencional o colocam em posi¢do de destaque (EPMA,
2015). Além disso, devido as caracteristicas ja citadas, diversas pesquisas vém sendo realizadas
no ambito da metalurgia do pd nos ltimos anos, pesquisadores como: Bastwros, et al. (2014),
Martin, et al. (2015), Olakanmi, Cochrane e Dalgarno (2015), Shashanka e Chaira (2015),
Neves (2015), Schneider (2016) e Avert (2017), desenvolveram trabalhos com sinterizagao
afim de tornar o processo ainda mais abrangente.

Embora diversos pesquisadores estejam buscando entender melhor o processo de
metalurgia do po, desenvolvendo novas tecnologias para que o processo se torne ainda mais
abragente, atualmente hd uma escasses de pesquisas voltadas para a produgdo de ligas através
do processo de sinterizagdo utilizando pds dissociados, principalmente o ago inox martensitico
estudados nesse trabalho.

Atualmente, segundo dados do ICZ, Instituto de Metais Nao Ferrosos (2016) a cada 90
segundos uma tonelada de ago a consumida pela corrosdo, a cada duas toneladas de ago
produzidas uma ¢ para substituir ago corroido, esse custo consome 4% do PIB das nagdes
industrializadas, isso evidencia a necessidade de estudar os acos inoxidaveis, visando reduzir
seu custo de producao, bem como melhorar suas propriedades para tornar sua utilizacao ainda
mais abrangente.

Para acompanhar os avangos tecnolégicos propostos pela sociedade, ha uma crescente
demanda pela utilizacdo do aco inoxidavel na metalurgia do pd. Para a fabricacdo dessas ligas
domina-se a técnica de sinterizacdo utilizando pds de materiais pré-ligados, de custo
relativamente alto e composicdo pré-estabelecida, porém a possivel utilizagdo de pos
elementares reduziria consideravelmente o custo da liga, além de flexibilizar a composi¢ao do
material, facilitando sua defini¢do. O grande desafio para obter as ligas de ago inoxidavel por
meio de pos dissociados ¢ dificuldade de difundir o Ferro e o Cromo, pois o cromo tem grande
afinidade com o oxigénio e forma uma camada de 6xido em sua superficie que dificulta o
contato de suas particulas, ressaltando assim a importancia de entender melhor e dominar o

processo de sinterizacao desses dois elementos. (SCHNEIDER, 2016; NEVES, 2015)
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Dentre os agos inoxidaveis, o martensitico AISI 410 sera utilizado como referéncia para
composi¢ao da liga a ser estudada, pois apresenta uma boa combinagdo de resisténcia a corrosao
e uma elevada resisténcia mecanica e dureza, tendo sua utilizagdo bem ampla em diversos
segmentos, sendo o principal a produgdo de turbinas e compressores. Além disso esse material
também possui vasta aplicagdo na area médica, sendo utilizado para produgdo de utensilios
cirargicos (CHAKRABORTY, DAS, et al., 2014).

Esse trabalho teve como objetivo Produzir um ac¢o inoxidavel martensitico Fe-13,5Cer,
composi¢cdo quimica equivalente ao AISI 410, através do processo de metalurgia do pd
utilizando pos elementares de Fe e Cr. Para isso, foi verificada a difusdo dos elementos de liga
na matriz de ferro através de microscopia Optica, a formacao de ferrita e martensita através do
DRX e também foi verificada a dureza dos corpos de prova.

Os resultados obtidos no trabalho foram satisfatérios, apresentando alguns pontos de
homogeneizagao da liga com difusao dos pds de ferro e cromo. Ainda foi possivel observar a
melhora no resultado e redugdo de porosidade do produto sinterizado através da adicdo de

aglutinante antes da etapa de compactagdo das misturas.

1.1 Objetivos

1.1.1 Objetivos gerais

Produzir um aco inoxidavel martensitico Fe-13,5Cr, composicao quimica equivalente

ao AISI 410, através do processo de metalurgia do p6 utilizando pos elementares de Fe e Cr.

1.1.2  Objetivos especificos

e Realizar a compactagdo a pressao constante € variar os parametros de tempo e
temperatura na sinterizagdo para analisar a influéncia no processo;

e Identificar a ocorréncia de difusdo entre cromo e ferro

e Adicionar aglutinantes a base de 4gua e com tensoativos a mistura antes do
processo de compactacdo e verificar sua influéncia no produto sinterizado;

e Verificar em quais tempos e temperaturas surgem menor porosidade nas pegas;

e Analisar a microestrutura obtida e comparar com a liga AISI410 produzida por
processos convencionais;

e Avaliar o aumento da microdureza apds o tratamento térmico de témpera.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

O processo de fabricagdo por metalurgia do p6 (MP) ¢ uma técnica milenar que
primeiramente foi desenvolvida para a produgdo de pegas feitas com materiais de alto ponto de
fusdo, como ouro e cobre, ja que nessa época ndo haviam fornos capazes de fundir tais materiais.
Porém a técnica s foi se desenvolver no século XIX quando se constatou uma melhora nas
propriedades mecanicas das pegas caso fossem compactadas antes da sinterizagdo, essa
descoberta deu inicio a MP moderna (SCHNEIDER, 2016).

Ainda, segundo EPMA (2015) a MP ¢ capaz de produzir produtos com caracteristicas
unicas, inviaveis pelos meios usuais de fabricagdo mecanica, o processo também fornece uma
peca praticamente acabada, onde na maioria das vezes ndo € se faz necessario a utilizagao de
operacdes de desbaste e acabamento. Além disso, aproximadamente 80% dos pos utilizados sdo
oriundos na reciclagem de materiais, tornando o processo econdmico e sustentavel comparando

com os demais, a figura 1 representa essa comparagao.

Figura 1. Comparativo da utilizagao de materiais em diferentes processos

Utilizagao de Material

[e n =
Frice T [
TR B [
Fomere T IR
[osmseer T T

| 100 75% 50% 25% 0 |

Pardas Primarias

Ferdas Secundarias

Perdas ne Acabamento

Ltilzagae de Matéria Prima

Fonte: SCHNEIDER, 2016; Aprud, Adaptado de EPMA, 2014.

Atualmente o processo ¢ constituido por quatro etapas fundamentais: a obtengdo, a
mistura, a compactagao e a sinterizacao dos pds, a figura 2 representa as etapas do processo. Os

pos utilizados podem ser metais ferrosos, metais ndo-ferrosos, ceramicos ou cermetes (metal +
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ceramico), a mistura e compactacao desses pos garantem uma estrutura homogénea e coesa ja
na forma e dimensdes exatas ou bem proximas as do componente final, apos esse processo o
material resultante ¢ chamado de compactado verde. O compactado verde garante seguranca
para que o material possa ser transportado para o proximo estagio e também melhora a difusdo
e reduz a porosidade da peca sinterizada, pois aumenta o contato entre as particulas (BRITO, et

al. 2007; EPMA, 2008).

Figura 2. Esquema representativo do processo de sinterizagao

Pés de ferro, aco ou Aditivos (grafite,
outros elementos de lubrificantes, etc.)
liga.
—P Mistura .
Compactacio

Sinterizacio —l

Operacoes
secundarias

Produto acabhado

Fonte: EPMA, 2008.

Segundo EPMA (2008) a sinterizagdo ¢ o processo de aplicagdo de calor no material
compactado, geralmente em atmosfera controlada e a uma temperatura inferior ao ponto de
fusdo do componente principal com o objetivo de unir as particulas, ocasionando a difusdo dos
materiais e conferindo as caracteristicas mecanicas desejadas. A fabricacdo de ligas através de

pos elementares exige um controle ainda mais preciso na sinteriza¢do, a composi¢ao da liga ¢
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determinada pela mistura percentual dos elementos constituintes e a estrutura ¢ obtida pela

interdifusdo dos mesmos (NEVES, 2015).

2.1 Producio e caracteristicas dos pés metalicos

O estudo de obteng¢ao do pé metalico ¢ de extrema importancia para a MP, pois devido
ao método de producido utilizado o material ird possuir diferentes caracteristicas, sendo essas
responsaveis por algumas propriedades das pecas acabadas, a figura 3 apresenta as morfologias
mais comumente encontradas nos pos metalicos.

Shashanka (2015) propos o desenvolvimento de uma nano-estrutura de ago inoxidavel,
através da moagem de alta energia, apds a sinterizacao ele concluiu que os pés com menores
tamanhos resultam em um compactado verde com maior densidade e consequetemente melhora

a difusao e reduz a porosidade do material sinterizado.

Figura 3. Morfologia das pariculas metalicas: a)Esférica b)Arredondada c)Aglomerada

Fonte: KNEWITZ, 2009.
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Embora hajam recentes estudos com moagem de alta energia, como de Shashanka,
dentre os processos de obtencdao dos pds, destacam-se: a redugdo e a atomizagdo. Hoganis
(2010) afirma que esses processos correspondem a 90% da producao de poés de ferro e ago
utilizados na MP.

A redugdo em estado s6lido atualmente ¢ bastante difundida, principalmente o processo
de Hogands de producao de p6 de ferro, esse baseia-se em moer o minério de ferro (também
chamado de magnetita) até a granulometria desejada e posteriormente passar pelo processo de
redugdo na presenca de carbono, os pos de cromo também podem ser obtidos pelo processo de
reducio (HOGANAS, 2010; SCHNEIDER, 2016).

O processo de atomizacao ¢ usado principalmente quando deseja-se obter pds oriundos
de sucatas ou de materiais ja ligados, o material ¢ fundido e vazado num jato de gés ou agua,
sendo o ultimo mais utilizado, que dispersa o metal formando pequenas particulas que irdo
solidificar e dar origem ao p6 (EPMA, 2008). O processo de atomizacao em agua leva menos
tempo para esferoidizar a particula em comparagao a atomizagao a gas. Porém, com mais tempo
disponivel para esferoidiza¢do, os pds oriundos da atomizacdo a gas, quando sinterizados,
atingem a densidade total de maneira mais rapida, isso ocorre devido a sua forma mais esférica
que proporciona uma area superficial maior para receber calor e facilitar o caminho da difusao
(JUNG, HA, et al., 2016).

Nos tultimos anos, os estudos na area de produgao de pos metalicos se concentra em
otimizar o processo para a obtengao de particulas mais finas sem elevar os custos a um patamar
que inviabilize o negocio (WALTHER, BUTTNER, et al., 2015). Nesse contexto, 0 processo
de reducao dos pos de ferro na presenca de hidrogénio esta ganhando atencgao. O estudo recente
de Walther (2015) obteve p6 de ferro fino e esférico através da reducdo por hidrogénio, os
resultados apods sinterizados, quando comparados ao processo usual de redugao na presenga de
carbono, foram semelhantes, porém o novo processo proposto apresenta um custo
consideravelmente menor.

A diferenca de tamanho entre as particulas pode causar uma perda de coesdo da
estrutura, dificultando o mecanismo de transporte durante a sinterizagao (SCHNEIDER, 2016).
Além do tamanho da particula, outros aspectos importantes concernentes a obtengdo do pd sao
a composicdo quimica, morfologia e microestrutura das referentes particulas (BRAGA,
FERREIRA e CAIRO, 2007). O processo de MP possui grande versatilidade e controle da
composi¢do de materiais, pois permite a adicdo de elementos de liga na forma sélida, sendo

esses essenciais para modificar as propriedades do ago (HOGANAS, 2010).
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A adigdo de elementos de liga pode ocorrer na forma de mistura de pos dissociados, no
qual durante a sinterizagdo a liga ird se formar através da difusdo em estado sélido, ou
adicionando pos ja pré-ligados, assim o processo de sinterizagdo visa somente a consolidagao

do material (SCHNEIDER, 2016).

2.2 Mistura e Compactacao dos pos

2.2.1 Mistura dos pos

A etapa de mistura ocorre apds a definicdo da composi¢cdo da liga, os materiais sdao
adicionados no misturador nas propor¢oes respectivas. Essa mistura de pos elementares ¢
extremamente interessante para a fabricagdo por MP, pois possui menor custo e tempo de
producdo se comparados ao processo utilizando pds pré-ligados (NEVES, 2015).

Segundo EPMA (2008) a mistura de pos tem como principais objetivos a injecdo de
lubrificante ou outros aditivos ¢ a homogeneizacao da liga. Os lubrificantes atuam durante a
compactagdo reduzindo o atrito entre o material e as paredes do molde, consequentemente
facilitando o processo. Ja os aditivos também podem ser adicionados visando, por exemplo,
facilitar a usinagem do produto sinterizado.

Para Schneider (2016) a homogeneizacdo da estrutura decorrente da mistura dos pos
auxilia enormemente na sinterizacao, pois as particulas ja bem distribuidas devem percorrer
caminhos menores por difusdao até atingir o equilibrio total da composicao do material.

O processo de mistura também pode envolver tratamentos especiais com adi¢des de
aglomerantes organicos com o objetivo auxiliar a fixacdo dos lubrificantes e aditivos no p6 de
aco, esse processo melhora a consisténcia do produto e minimiza os problemas de segregacao
(BERGMAN, 2011).

O uso de aglutinantes atribuem resisténcia e plastificacdo aos compactados verdes, apds
a compactacdo, além de reduzir o atrito entre o material a as paredes do molde durante o
processo, assim ¢ essencial que haja uma boa homogeneizagdo durante a mistura (SONTEA e
LIVIU, 2002).

Segundo Kristoffersson (1998) os aglutinantes orginicos sdo os mais comumente
utilizados, outros a base de agua estdo ganhando espaco na indistria na utilizacdo como
veiculos liquidos na sinterizagdo. Dentre as vantagens desses produtos estdo o fato de reduzir

os riscos a saude e o impacto ambiental, além de ter menor custo, como desvantagens o autor
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cita o fato de alguns materiais reagirem com a 4gua e também sensibilidade a rachaduras, devido
a tensdo superficial.

A tensdo superficial aparece nos liquidos devido as diferencgas de forgas que agem em
sua superficie em relagdo aquelas agindo no seu interior. As moléculas de qualquer liquido que
se encontram na superficie, na interface liquido-ar, elas estdo sujeitas a menores interagdes
intermoleculares quando comparadas as moléculas que estdo no interior do liquido. Assim a
forca resultante que atrai as moléculas da superficie para seu interior, recebe o nome de tensao
superficial, que geralmente ¢ quantificada como o trabalho necessario para aumentar a area
superficial do liquido (BEHRING, LUCAS, et al., 2004).

Ainda, segundo Behring as substancias tensoativas possuem um grupo de moléculas
lipofilicas e outro hidrofilicas e tem como finalidade reduzir a tensdo superficial dos liquidos.
Devido a essas caracteristicas quando em solucdo elas ocupam preferencialmente a superficie
do liquido, reduzindo a interagdo das moléculas da superficie com as do interior e

consequentemente reduzindo a tensdo superficial.

2.2.2 Compactacao

A compactagdo ¢ a etapa critica do processo de MP, pois a forma e a as propriedades
mecanicas sao essencialmente determinadas pelo nivel de uniformidade da compressdo. A
pressao deve ser forte o suficiente para garantir a ejecdo ¢ o manuseio da peca antes da
sinterizac¢do, além de uma alta densidade para o compactado (EPMA, 2008).

Contudo quanto mais alta for a pressao de compactacao maior serd o consumo de energia
do processo, consequentemente elevando o seu custo, dessa forma ¢ desejado alcangar a maior
densidade do compactado verde com a menor pressdo de compressdo possivel. A figura 4
mostra que para a compactagdo de pos de ferro em moldes com didmetro inferior a 25mm, a
partir de 700Mpa a densidade comeca a estabilizar e o aumento da pressdo ja ndo causa tanto
efeito (HOGANAS, 2010).

Durante a compactagao a superficie das particulas de po sdo suavizadas, as camadas de
o6xido sdo quebradas e ocorre a deformacdo das particulas. A forma irregular dos pds
proporciona uma soldagem a frio eficiente e um entrelagamento entre os mesmos, dando origem
a um compactado verde com uma estrutura rigida o suficiente para ser manuseado antes da
sinterizagdo, além disso essa etapa do processo ¢ de extrema importancia para parametros
importantes que influenciam na qualidade de modo geral do produto sinterizado (BERGMAN

,2011).
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Figura 4. Curvas de pressdo-densidade para pds de ferro comerciais compactadas em
um molde com didmetro inferior a 25mm
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Segundo Martin (2015) a compactagao ¢ responsavel por aumentar o grau de contato
entre as particulas e consequentemente de extrema relevancia para as propriedades de densidade
e porosidade do produto sinterizado. Produtos mais densos possuem menor porosidade.

Nos agos inoxidaveis a porosidade ¢ inversamente proporcional a resisténcia a corrosao,
pois os poros aumentam a superficie exposta além de ficar suscetivel a corrosdo por frestas. Na
figura 5 € possivel observar um alto grau de oxidacdo que ocorre no interior dos poros de um
aco AISI 434L produzido pelo processo de sinterizagio (BAUTISTA, VELASCO e
ABENOJAR, 2003).

Um fator relevante que deve ser levado em considerag@o na fabricag@o de aco inoxidavel
através de pds elementares ¢ a dissimilaridade dos pos, principalmente os pds de cromo e ferro.
O cromo possui maior dureza que o ferro o que pode ocasionar numa redu¢do de densidade do
compactado verde, pois as particulas duras ao se encostarem formam uma rede interna que
ancora a carga impedindo que ela se propague e consequentemente dispersando as particulas

de menor dureza e causando o surgimento de poros no material (SCHNEIDER, 2016).
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Figura 5. Poros oxidados de uma ago 434L depois de 240h a 600°C
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Fonte: BAUTISTA et al, 2003

Segundo Iervolino (2013) existem trés principais processos para compactacao dos pos:
0 MIM (Metal Injection Molding), processo semelhante ao de injecao plastica que ¢ bastante
utilizado quando se deseja uma produgdo em grande escala e de pecas com geometria complexa
fornecendo um compactado de alta densidade. O processo de compactagdo isostatica que
consiste em comprimir o recipiente que contém o po, ¢ utilizado para a fabricacdo de pecas com
dimensdes maiores € em baixa escala de produgao, geralmente a peca deve passar por processo
de acabamento. E o processo de compressao uniaxial, representado na figura 6 que possui
excelente precisao dimensional, produz alta densidade do compactado verde e ¢ capaz de

fabricar pecas em grande escala com baixo custo de producao.

Figura 6. Exemplo esquematico da operagdo de compressao
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Fonte: CHIAVERINI, 1986
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2.3 Difusio no estado sélido

A difusao no estado solido pode ser definida como o fendmeno de transporte de material
através da movimentacdo dos atomos pela estrutura cristalina. O aumento de temperatura
provoca uma agitagdo dos atomos, essa vibracao faz com que eles ganhem mobilidade, mesmo
havendo a restricdo da propria rede. A agitagdo térmica provocada causa uma distor¢do da
estrutura cristalina fazendo com que os atomos saiam de sua posicao e equilibrio e venham a
ocupar outros espacos da rede (ASKELAND e WRIGHT, 2013).

Ainda segundo Callister (2014) para que a movimentacao ocorra deve haver espagos
vazios na rede e o &tomo deve possuir energia suficiente para quebrar a ligacdo com seus atomos
vizinhos e se deslocar, provocando a distor¢ao da estrutura até entdo ocupar seu novo espago.

Askeland (2010) e ASM (2004) colocam que difusdo pode ser classificada em dois
mecanismos principais, a difusdo intersticial e a difusdo substitucional (por lacuna). A difusao
intersticial ocorre com 4atomos suficientemente pequenos, como carbono, nitrogénio, boro e
hidrogénio, que podem ocupar o espago dos intersticios da rede cristalina, nas ligas metalicas a
difusdo intersticial ¢ mais rapida que a substitucional. Os atomos se deslocam através da
passagem por uma regido de alta energia até o encontrar o proximo intersticio, distorcendo a
estrutura cristalina durante o percurso. A diferenca de energia entre a regiao em que ha maxima
distor¢ao da rede e a energia da posicao inicial, ¢ a energia de ativagao do processo. Estruturas
com maior fator de empacotamento tendem a ter a difusdo prejudicada por esse mecanismo, ja
que demandam maiores distor¢des da rede (CALLISTER e RETHWISH, 2014).

Ja na difusdo substitucional os atomos difundidos ocupam o espago dos atomos do
material de base. Para se difundir por esse mecanismo os atomos devem possuir caracteristicas
especificas, sendo essas descritas pela regra de Hume-Rothery referentes ao tamanho relativo
entre os atomos de base ¢ o substituto, sua afinidade quimica, a valéncia relativa entre eles e o
fator de reticulado, que ¢ caracteristica da estrutura cristalina (ASKELAND e WRIGHT, 2013;
ASM, 2004).

ASM (2004) ainda real¢a que ha uma relagdo entre temperatura de fusdo do material e
a energia necessaria para ativa¢ao da difusdo, pois materiais com ponto de fusdo mais altos
possuem energia de ligagdo mais forte, consequentemente requerem maior energia para

deformacao da rede cristalina.
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2.3.1 Taxa de Difusdo

A quantidade de atomos que se movem por unidade de tempo é chamada de taxa de
difusdo, além da temperatura ela é fortemente ligada ao gradiente de concentragdo, pois a
difusdo ocorre para diminuir a energia livre do sistema, assim nas regides com maior
concentragdo de atomos os mesmos se difundem mutuamente em ambos os sentidos visando

atingir o equilibrio, como demonstra a figura 7 (ASM, 2004).

Figura 7. Diagrama esquematico exemplificando a propagacao de dtomos por difusdao
entre dois elementos
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Matematicamente a taxa na qual os atomos se difundem em um material pode ser

expressa em fluxo por unidade de area, através da equagdo 1 (ASM, 2004).

J=-D (1

Em que:

J = Fluxo de 4&tomos por unidade de area
D = Coeficiente de difusdo

¢ = Concentracao do soluto

x = Distancia
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Essa ¢ equagdo ¢ chamada de primeira lei de Fick, ela equaciona o fluxo de atomos para
gradientes fixos de concentragdo, ou seja, as concentragdes nos estados ndo mudam com o

tempo (ASM, 2004). O coeficiente de difusdo D representa a facilidade em que os 4&tomos tém
: : . . dc . .. . ~ .
para se difundirem no material. A derivada é indica o gradiente de concentragdo em uma unica

direcdo espacial. O sinal negativo indica que a movimentagdo dos atomos ¢ contraria ao
gradiente (ASKELAND e WRIGHT, 2013).

Segundo Callister (2014) em situagdes reais na medida em que ocorre a difusdo hd um
equilibrio de concentracdes, causando uma reducao do gradiente, o que nao ¢ previsto pela
primeira lei de Fick, assim para definir essa situa¢ao utiliza-se a segunda lei de Fick, dada pela
equagdo 2. Ainda se o coeficiente de for independente da composi¢do simplifica-se para

equacao 3.

dc _ 8 . dc

7t ax Doy (2)
ac 93¢
5 = Doz 3)

2.3.2 Influéncia da Temperatura

A equagdo de Arrhenius relaciona a grande influéncia da temperatura no processo de

difusao (ASM, 2004). Ela ¢ dada da seguinte forma:

D= Doe% 4)
Onde:
D = Difusividade
D, = Constante de difusividade
Q = Energia de ativacdo para o processo de ativagdo de difusao
R = Constante dos gases ideiais
T = Temperatura
A figura 8 representa a variagdo da difusividade com a temperatura para alguns

materiais.
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Figura 8. Coeficientes de difusdo em fun¢do da temperatura para algumas combinagdes
de materiais
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2.4 Sinterizacao de Misturas

A sinterizagdo pode ser definida como um processo fisico, ativado termicamente, que
faz com que as particulas de um material em contato, compactadas ou nao, adquira coesdo e
consequentemente, resisténcia mecanica, formando um corpo rigido parcial ou totalmente
denso. A redugdo da energia livre da superficie dessas particulas ¢ a for¢a motora para que o
processo ocorra (BRITO, MEDEIROS e LOURENCO, 2007).

Averu (2017) coloca que esta ¢ uma das etapas mais importantes no processo de
fabricacdo por metalurgia do pd, pois € onde ocorre a consolidagdo do componente mecanico.
Além disso, a sinterizacdo também visa obter a microestrutura final do componente, como
tamanho de grdo, porosidade e distribuigdo de fases e de elementos, através do controle de suas
variaveis (KANG, 2005).

Segundo Schneider (2016) a energia fornecida ao compactado ¢ dependente da

temperatura e tempo do processo, maiores temperaturas proporcionam maior mobilidade dos



28

atomos, causando um aumento do fator de difusdo e consequentemente elevando o fluxo de
atomos difundidos. O tempo de sinterizagdo influéncia no desenvolvimento do processo,
tempos maiores geram uma unido melhor do material, com o desenvolvimento do contato entre
as particulas seguido da reducdo da porosidade, assim como melhor distribui¢ao dos elementos
(ASM, 2008). Para que a sinterizagdo ocorra de melhor forma nos agos inoxidaveis faz-se
necessario temperaturas bem elevadas, na ordem de 1200°C e maiores tempos para que os
oxidos se dissolvam (SCHNEIDER, 2016).

A operagdo ¢ quase sempre realizada sob uma atmosfera protetora porque devido a
grande area superficial exposta a uma alta temperatura, entre 60 ¢ 90% do ponto de fusdo do
material, ele fica sujeito a oxidacao, principalmente os acos inoxidaveis que possuem alto teor
de cromo, elemento com grande capacidade de formagdo de 6xidos, assim justifica-se a
necessidade de uma atmosfera inerte (BERGMAN , 2011).

Quando a liga € composta por mais de um elemento, a temperatura pode estar acima do
ponto de fusdo de algum constituinte, nesse caso a sinterizagao ocorre na presenga de uma fase
liquida (EPMA, 2008).

Dobrzanski (2005) realizou um estudo comparativo entre amostras de ago inoxidavel
duplex sinterizadas com e sem adigao de cobre. O intuito da adicdo desse elemento € para que
o mesmo fosse fundido formando uma fase liquida durante a sinterizagdo. A pesquisa constatou
que nas amostras em que o cobre estava presente houve uma alta densidade do produto
sinterizado em comparagdo com as amostras que ndo possuiam cobre, iSSO ocorreu porque a

presenca da fase liquida aumenta a velocidade de transporte de material.

2.4.1 Sinterizacdo por fase solida

O processo de sinterizagdo por fase solida ocorre quando nenhum dos constituintes da
liga sofre fusdo, ele tem inicio quando o material atingir uma temperatura proxima da metade
de sua temperatura de fusdo, nesse instante sdo geradas ligacdes entre as particulas e se
desenvolvem com a formacao de pontes de material na regido de contato entre elas, chamadas
de “pescogos” (SLOTWINSKI, GARBOCZI, et al., 2014).

No pescoco de sinterizagdo a concentracdo de lacunas ¢ maior do que na superficie da
particula, assim o transporte de matéria ocorre no sentido oposto ao fluxo de lacunas, ou seja,
da particula para o pescogo de sinterizacdo (NEVES, 2015).

A figura 9 apresenta uma micrografia da formagao de pescogo entre particulas.
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Figura 9. Micrografia da formagdo do pescoco entre particulas esféricas induzidas por
sinterizagao

Fonte: GERMAN, 1997; RESENDE 2014

Segundo da Silva (1998) o processo de sinterizagdo pode ser dividido em trés etapas: a
etapa inicial que representa a formagdo e crescimento de pescogo até o momento em que eles
comecgarem a interagir entre si. A etapa intermediaria que parte desse instante e vai até o
momento em que 0s poros comecam a tornar-se isolados. E a terceira etapa que representada
pelo fechamento da porosidade isolada. A figura 10 esquematiza os estagios do processo de

sinterizacao.

Figura 10. Principais estdgios do processo de sinteriza¢do

Pb salta

Estagio imecial

Fonte: GERMAN 1997; RESENDE 2014

Algumas técnicas de sinterizacdo inovadoras vém sendo pesquisadas, como a

sinteriza¢do por micro-ondas, bastante utilizada para cerdmicos, pois alcanga bons resultados
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com baixo custo, a sinterizagdo seletiva por laser que mesmo sendo utilizada primeiramente
para polimeros atualmente ja se estende para metais e ceramicos € a sinterizacdo por plasma

que possui uma elevada taxa de aquecimento (BRITO, MEDEIROS e LOURENCO, 2007).
2.5 Metalurgia do aco inoxidavel martensitico

A alotropia do ferro puro ¢ de extrema importancia para entender a formacdo do aco
inoxidavel. Dependendo da temperatura em que se encontra, o ferro pode possuir diferente
estrutura cristalina, assim ao cristalizar a aproximadamente 1540°C assume a estrutura ctbica
de corpo centrado CCC, chamado ferro 6. J& em uma faixa de temperatura mais baixa entre
1395°C e 912°C a estrutura muda para cubica de face centrada CFC, chamada de ferro vy, e
abaixo de 912° a estrutura volta a ser ctibico de corpo centrado, CCC, porém recebe o nome de
ferro o (ASM, 2004).

A adigdo de elementos de liga no ago, faz com que a energia de ligagao entre seus dtomos
no reticulado cristalino seja alterada, consequentemente alterando o equilibrio de fases. E de
fundamental importancia entender essas alteragdes, pois elas afetam as propriedades mecanicas
e metalurgicas do material, especialmente quando os elementos adicionados formam as ligas
de aco inoxidaveis (SCHNEIDER, 2016).

As ligas de aco inoxidavel possuem entre 12% e 30% de cromo, esse elemento de liga
aumenta significativamente a resisténcia a corrosao do ago, pois forma uma camada de 6xido
de cromo Cr203 que passiva o material. De acordo com a propor¢ao de elementos ferritizantes
e austenitizantes € possivel obter diferentes microestruturas. Essa caracteristica define os agos
inoxidaveis, podendo ser divididos em: austeniticos, ferriticos, martensiticos, duplex
(combinagao da estrutura austenitica com a ferritica) e endureciveis por precipitagao
(SCHNEIDER, 2016).

Devido as diferentes formas que o aco inoxidavel pode assumir ¢ importante conhecer
em que condi¢des elas ocorrem, pois suas propriedades dependem significativamente disso. O
diagrama de fases ¢ uma maneira eficiente de demonstrar quais fases se encontram em
equilibrio para uma dada composi¢do da liga em uma dada temperatura, também ¢ possivel
determinar a quantidade de cada fase presente, além da composicio dessas fases (AVERU,
2017). As figuras 11 e 12 apresenta o diagrama de fases para ligas bindrias de Fe-Ni e Fe-Cr e

liga ternaria de Fe-Cr-Ni, respectivamente.



Figura 11. Diagramas bindrios a)Fe-Ni b)Fe-Cr
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Figura 12. Diagrama ternario Fe-Cr-Ni isotérmico a 1200°C
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Segundo Drewett (1969) para temperaturas de 1200° C a difusdo de cromo na fase o ¢
45% maior de que na fase y, além disso seu estudo revela que durante a difusdo cromo-ferro ha
uma regido de transi¢do de fases entre 825°C e 1300°C, como pode ser observado no diagrama
de fase da figura 11. Bautista (2003) realizando experimentos com sinterizacao de liga de aco
inox duplex em uma temperatura mais baixa, entre 700°C e 800°C também verificou uma
melhor difusdo de cromo no ferro ferritico.

O aco inoxidavel martensitico possui uma extensiva aplicagdo na industria metal-
mecanica. Devido a presenca de martensita € cromo em sua microestrutura € conferida a essa
liga a caracteristica de combinar uma Otima resisténcia mecanica, dureza e resisténcia ao
desgaste quando temperado, além de consideravel resisténcia a corrosio (CHAKRABORTY,
DAS, et al., 2014).

Segundo Filho (2007) os agos inoxidaveis martensiticos sao empregados em ambientes
onde ha exigéncia de resisténcia mecanica aliada a resisténcia a corrosao e dureza. Ainda, este
mesmo autor coloca que o controle dos ciclos térmicos nos tratamentos de témpera e
revenimento sdo esséncias para se obter essas caracteristicas.

O tratamento térmico de tempera consiste em aquecer o material até o campo
austenitico, posteriormente resfriando-o até uma temperatura abaixo da Mi répido o suficiente
para que ocorra a transformacao martensitica. A martensita possui uma estrutura tetragonal de
corpo centrado, que ¢ uma forma distorcida da ferrita supersaturada de carbono, no entanto no
aco inoxidavel AISI 410, com menor teor de carbono (menor que 0,2%), a estrutura cristalina
¢ CCC (FILHO, DE LIMA ¢ MARIANO, 2007).

Filho (2007) também coloca que o tratamento de revenimento objetiva uma otimizagao
das propriedades mecanicas e tenacidade do ago, os principais fendmenos relacionados a esse
processo sdao: a precipitacdo de carbonetos, a recuperagdo e recristalizacdo da estrutura
martensitica e a formacao de austenita, que permanece retida apds resfriamento até temperatura
ambiente.

Visando a compara¢do dos resultados obtidos nesse trabalho com as referéncias
bibliogréficas, a figura 13 apresenta a microestrutura de um ago inox martensitico AISI 410, no
estado recozido, obtido por processos convencionais de fabricagdo. Ja a figura 14 apresenta o
difratograma de uma amostra da liga AISI 410 temperada e revenida, onde ¢ possivel visualizar

os picos de intensidade caracteristicos para essa liga.



Figura 13. Microestrutura do aco AISI 410 recozido

Fonte: (VAMSI KRISHNA e BANDYOPADHYAY, 2009)

Figura 14. DRX da liga AISI 410

2600 1 - ——— = -

aiill)

o =
= =1

Imtensdade (ops)
=
=

o
a

0 % 40 S0 60 0 80 90 100 110 120

g g R i
B o B
a - J\- V. S

Fonte: (PINEDO e MAGNABOSCO, 2015)

33



34

Chakraborty (2014) coloca que o ago inoxidavel AISI 410 ¢ suscetivel a fragilizagdo
durante o processo de témpera, reduzindo significativamente sua resisténcia. Seu estudo
analisou a formagao de carbonetos para processo de tempera realizados com temperaturas entre
400°C e 650°C e indicou que a fragilidade ¢ maior quando o processo ¢ executado com
temperaturas abaixo de 550°C. A maioria dos carbonetos de ferro foram observados em
temperaturas mais baixas, em torno de 450°C, devido a baixa difusdo do cromo e ferro nessa
temperatura, enquanto os carbonetos de cromo precipitaram em temperaturas mais altas. Entre
500°C e 550°C ¢ a faixa de transi¢do, onde carbonetos de ferro e cromo coexistem. A figura 13

mostra a variacao da resisténcia ao impacto e dureza, de acordo com a temperatura de témpera.

Figura 15. Variag¢do das propriedades de Resisténcia ao impacto e dureza em fungado da
temperatura de tempera. a) resisténica ao impacto b)dureza

804
k¥ | 2 =
é E 400+ \
o %
1 T .
[ F] ] x
a - + “% 3004 X

] (=E k-

N
D T T T 1
600 700 800 900 1000 200 . . : |
GO0 700 800 900 1000

Temperatura (K) TR

Fonte: CHAKRABORTY et al, 2014

Com a crescente demanda de componentes mecanicos sinterizados, a fabricagdo de
pecas de aco inox martensitico por metalurgia do p6 ganha destaque, principalmente pelo
processo oferecer a possibilidade de produzir pegas com geometria complexa, boa precisao
dimensional e superficie acabada, além de boas propriedades mecanicas (BORGIOLI,
GALVANETTO, et al., 2002).

Ainda, segundo Borgioli, a sinterizacdo de agos inoxidaveis exige alta pressdo de
compactagdo, quando comparado as ligas ferrosas com baixo teor de elementos de liga e ainda
assim, possui menor densidade verde do compactado. Isso ¢ devido a camada passivada de

6xido que forma no cromo, ela dificulta o contato entre as particulas e favorece a formagao de
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porosidade. Para agos inoxidaveis sinterizados em caixas ¢ muito dificil reduzir a porosidade

para niveis abaixo de 15% (STAGNO, PINASCO, et al., 1997).
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3 MATERIAIS E METODOS

Este capitulo visa apresentar a descrigao da matéria-prima, equipamentos ¢ metodologia
utilizadas na realizacdo do trabalho. As etapas ¢ atividades que foram desenvolvidas estdo

apresentadas no organograma metddico da figura 17.
3.1 Material

Para a formagdo da liga AISI 410 que sera estudada no trabalho sera utilizado pos
elementares de Ferro e Cromo, apresentados na figura 16. As caracteristicas desses pos estdo
contidas na embalagem do produto e sdo apresentadas na tabela 1.

Figura 16. P6s elementares de Ferro e Cromo

. P6 de Ferro ~ Po6de Cromo

Fonte: Proprio autor

Tabela 1. Caracteristicas dos p6s utilizados
Pos Fornecedor Composicao Tamanho médio da

particula (um)

Ferro Hoganas (ASC 100.29) Fe 99% Inferior a 150
C(méax) 0,01%

Cromo Citra do Brasil Cr 98% Inferior a 300
C(max) 0,01%

Fonte: Proprio autor



Figura 17. Organograma seguido no trabalho
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3.2 Composicao da liga AISI 410
Utilizando como referéncia a liga AISI 410, composicao apresentada na tabela 2, a liga

estudada é composta por pds na seguinte propor¢ao: 13,5%Cr e 86,5%Fe. Todas as amostras

possuem a mesma composi¢ao.

Tabela 2. Composi¢cao nominal da liga AISI 410

Elemento C Mn Si S P Cr Ni
% Min 0,08 1,00 1,00 0,03 0,04 Min 11,50 0,75
Max 0,15 Max 13,50

Fonte: Norma ASTM (2004)

Cada amostra possuird o peso de 10g, totalizando uma massa de 90g para todas 9
amostras que serao utilizadas. Foi feito o célculo estequiométrico para determinar a massa de

p6 de cada componente que serd adicionado a mistura, apresentada da tabela 3.

Tabela 3. Comoposi¢do da Mistura de pds
Componente Fe Cr

Massa (g) 77,85 12,15

Fonte: Proprio autor

Os componentes entdo foram pesados individualmente, utilizando a balanca de precisao
digital, devidamente aferida, da fabricante Bel Engineering, modelo L5202, com resolucao de
0,01g, apresentada na figura 18.

Apds a pesagem os pos de Ferro e Cromo foram adicionados a um misturador Y,
apresentado na figura 19, o equipamento foi acoplado em um motor elétrico 110V e os pds
misturados por 60 minutos a 45rpm para que houvesse uma homogeneizagao da estrutura.

Apds o processo de mistura, os pds foram divididos em dois grupos.

Em dois ter¢os da mistura de pds de Fe e Cr, ou seja, 60g foi adicionado 20g de um
aglutinante natural a base de dgua. No outro grupo, formado por 30g da mistura de pos foi
adicionado 10g de aglutinante também a base de agua, porém com adicdo de elementos

tensoativos, essa etapa ¢ exemplificada na tabela 4.



Figura 18. Balanca de precisdo Bel Engineering L5202

Fonte: Proprio autor

Figura 19. Misturador Y

Fonte: Proprio autor
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Tabela 4. Resumos do processo de sinterizacao
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Mistura Aglutinante Carga Temperatura Tempo Identificacao
(% em (Mpa) °C) (min) das amostras
massa) (n®)

60 1

Base de 800 1100 180 2

Agua 360 3

60 4

86,5%Fe 1200 180 5
13,5%Cr 360 6
60 7

Adigdo de 800 1150 180 8

Tensoativos 360 9

Fonte: Proprio autor

3.3 Compactacio

A compactagdo seguira o processo de aplicagao uniaxial de carga sob uma matriz de aco

rigida, com didmetro interno igual a 18,75mm, sera utilizada uma prensa hidraulica manual com

capacidade de 30 toneladas, devidamente calibrada.

Todas amostras serdo compactadas na mesma pressao de 800Mpa, equivalente a 23

toneladas.

O processo de compactacdo seguird as recomendagdes da norma ASTM B925-15

(2008), que coloca o seguinte:

O pungdo inferior, menor, serd inserido na matriz apoiado pelo espagador

elastico;

O po sera inserido na cavidade em seguida o pungdo superior;

A montagem serd posicionada na prensa e aplicada uma carga de 1 tonelada,

para apoiar a matriz e remover o espacador;

A carga serd aplicada até seu valor final em uma taxa de aproximadamente

20Mpa/s, ndo excedendo 10 segundos de permanéncia;

A pressdo serd retirada, o pungdo inferior removido e um espacador superior

posicionado para a extracdo do compactado, realizada no mesmo equipamento.
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A figura 20 apresenta a matriz utilizada para a compactagdo dos pos, bem como o

compactado verde.

Figura 20. Matriz uniaxial de duplo efeito e compactado verde

Fonte: Proprio autor

3.4 Sinterizacao

Ap6s o processo de compactacao as amostras serao sinterizadas em caixa, utilizando um
forno da fabricante Pyro, ilustrado na figura 21.

As amostras foram sinterizadas uma a uma, ja que requerem temperaturas e tempos
diferentes de sinterizagdo. O forno foi primeiramente pré-aquecido até atingir a temperatura de
sinterizagdo, apds entdo o corpo de prova ¢ adicionado ao forno e espera-se ele atingir
novamente a temperatura de sinteriza¢ao, permanecendo nesta durante o tempo de sinterizagao
especificado para aquela amostra.

Apds o tempo descrito a pega foi retirada do forno e resfriada em ar.

As amostras foram sinterizadas pelo tempo de 60, 180 e 360 minutos, para as

temperaturas de 1100°C, 1150°C e 1200°C.
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Figura 21. Forno utilizado para Sinterizacdo

Fonte: Proprio autor

3.5 Témpera e Revenimento

ApOs a sinterizacdo, as amostras foram cortadas em duas partes, uma parte ja foi
preparada para analise, enquanto na outra foi feito o processo de témpera e revenimento.

Para realizar a témpera foi utilizado o mesmo forno do processo de sinterizacdo, da
fabricante Pyro. O forno foi pré-aquecido até atingir a temperatura de 950°C, apds entdo os
corpos de prova foram adicionados ao forno e esperou-se ele atingir novamente a temperatura
de 950°C, permanecendo nesta durante o tempo de 30 minutos.

Apds o tempo descrito a pega foi retirada do forno e resfriada subitamente em uma
solugdo de dgua e 10% de polimero polivinilpirrolidona (PVP).

Posteriormente ao processo de témpera, as pecas foram imediatamente revenidas. Para
execug¢do do revenimento, foi utilizado o forno mufla, modelo EDG-3000 da fabricante White-

Martins, apresentado na figura 22.
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Colocou-se as pegas no forno e entdo ele foi aquecido até a temperatura de 180°C, onde
foi mantido por 30 minutos. Apods esse tempo as pecas foram retiradas do forno e resfriadas a

ar.

Figura 22. Forno utilizado no Revenimento
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Fonte: Proprio autor

3.6 Metalografia

Para facilitar o lixamento algumas amostras foram embutidas a quente em baquelite, em
outras de tamanho maior esse procedimento ndo se fez necessario.

As amostras serdo lixadas de maneira mais grosseira por 5 minutos utilizando uma lixa
com granulometria ISO P120 para a remocdo da camada de 6xido mais externa e outros
subprodutos da sinterizagdo. Apos, segundo o apéndice X2 da norma ASTM B933 recomenda,
as amostras serdo submetidas ao lixamento com uma sucessdo de lixas com granulometria
sucessivamente menor, sendo lixas ISO P180, ISO P240, ISO P320, ISO P400, ISO P500, ISO
P600 e finalizando ISO P1000.

Ap0s o lixamento as amostras serdo submetidas a um polimento com alumina de 0,5um

de granulometria e 4gua potavel em politriz manual por 8 a 10 minutos para cada amostra.
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3.7 Microscopia optica

A analise dos corpos de prova foi realizada no laboratorio de metalografia do programa
de pos-graduagdo em engenharia mecanica da FURG, utilizando o microscopio 6ptico de luz
refletida da fabricante Olympus, modelo GX 51S. O equipamento conta com sistema de analise
e de aquisi¢do digital de imagens.

Também foi utilizado o software ImagelJ para fazer a andlise quantitativa da porosidade
e também dos graos de cromo ndo homogeneizados. Para isso foi selecionado uma imagem de
cada amostra, todas com a mesma magnifica¢cdo, foi possivel evidenciar os poros como 0s
pontos mais escuros € os graos de cromo com os pontos com mais brilho e com as ferramentas

que o software oferece determinar qual porcentagem de area analisada que cada um representa.

3.8 Difratometria de raios X

Para realizar as analises de difragdo de raios X, foi utilizado o difratdmetro de raios
X(DRX) D8 Advance Bruker do Centro de Microscopia Eletronica da zona Sul (CEME — SUL),
da Universidade Federal do Rio Grande (FURG). Utilizou-se os parametros de voltagem e
corrente em 40kV e 40mA, respectivamente.

Foi utilizada uma geometria focalizante, de Bragg-Brentano (geometria simétrica),
utilizando tubo de Cobre (Cu), comprimento de onda (A) de 1,5418 A, passo de 0,05 e tempo
de integragcdo de um segundo por ponto, em um intervalo de 10° a 90° para 260.

Os difratogramas obtidos, foram comparados com as cartas do “International Centre for

Diffraction Data” (ICDD) e assim analisando os elementos presentes no material.

3.9 Microdureza

A caracterizagdo mecanica dos corpos de prova foi realizada através do ensaio de dureza
Vickers por micro-indentag@o. Foi utilizado o equipamento da marca SHIMADZU modelo
HMV-2T, devidamente aferido, de acordo com os procedimentos da norma ASTM E384.

Conforme sugere o apéndice X2 da ASTM B923 os ensaios foram feitos com cargas de
2.942 N (HVO0,3) aplicadas por 10 segundos. A norma sugere que a amostra seja limpa e polida
e que ocorram a aplicacdo da carga em 10 pontos distintos do material, preferencialmente em

uma area continua de material, evitando os poros.
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Para cada amostra foram tomadas medidas em 20 pontos distintos, sendo 10 pontos
distribuidos sobre graos de cromo e outros 10 sobre a matriz de ferro. O resultados foram
apresentados em um grafico com a média das medidas feita em cada corpo de prova, associada

ao desvio padrao.
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES

Neste capitulo serdo apresentadas as andlises e resultados da liga formada, bem como

sua caracterizagdo metalurgica e mecanica.
4.1 Analise de Microscopia Optica
4.1.1 Analise de Microscopia optica da amostra de niimero 1

A amostra 1 foi compactada com aglutinante a base de agua e sinterizada em caixa com
isoterma de 1100°C pelo tempo de 60 minutos. A figura 23 apresenta imagens da amostra 1
anteriores ao tratamento térmico de témpera, captadas do microscopio Optico em duas

ampliagdes diferentes, sendo o aumento em funcao da barra de escalas indicadas nas imagens

Figura 23. Microscopia Optica da amostra de niimero 1, sinterizada com isoterma de
1100°C por 60 minutos

Fonte: Proprio autor

Na figura 23a € possivel observar os graos de cromo (parte mais clara) dispersos na
matriz, indicando que ndo houve total difusdo entre o cromo e o ferro, ainda assim a matriz
apresenta uma microestrutura que se espera para uma liga AISI 410, segundo Vamsi
Krishna(2009). Ainda ¢é possivel visualizar algumas fissuras no material, resultado de
imperfei¢des no processo de compactagdo, possivelmente ligado a tensdo superficial do
aglutinante utilizado

J& na figura 23b, analisando a interface cromo e ferro, nota-se que houve um principio

de difusdo entre os elementos.
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A figura 24 apresenta imagens da amostra 1 posteriores ao tratamento térmico de
témpera, captadas do microscopio dptico em duas ampliagdes diferentes, sendo o aumento em

fungdo da barra de escalas indicadas nas imagens

Figura 24. Microscopia Optica da amostra de nimero 1, sinterizada com isoterma de
1100°C por 60 minutos e temperada a 950°C
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Fonte: Proprio autor

Em ambas as imagens nao ¢ possivel visualizar a formag¢do de agulhas, caracteristicas
da formagdo de martensita, isso ocorre pois nao foi adicionado carbono as misturas, tendo o
tratamento térmico pouca efetividade.

Ainda ¢ possivel notar que os graos de cromo continuam sem homogeneizagao, ndo
havendo alteracao na difusao devido ao tratamento térmico.

Também, como ja visto anteriormente, ¢ possivel notar a presenca de poros e fissuras

na superficie das amostras.

4.1.2  Analise de microscopia Optica da amostra de nimero 2

A amostra 2 foi compactada com o uso de aglutinante a base de dgua e sinterizada em
caixa com isoterma de 1100°C durante o tempo de 180 minutos. A figura 25 apresenta imagens
da amostra 2 anteriores ao tratamento térmico de témpera, captadas do microscopio Optico em
duas ampliacdes diferentes, sendo o aumento em fun¢do da barra de escalas indicadas nas

imagens.
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Figura 25. Microscopia optica da amostra de nimero 2, sinterizada com isoterma de
1100°C por 180 minutos

Fonte: Proprio autor

As micrografias da figura 25 revelam a existéncia de grdos de cromo dispersos na
matriz, indicando também que nao houve completa difusdo, além disso na figura 25a € possivel
observar algumas fissuras no material. J4 na figura 24b observa-se também o principio de
difusdo entre cromo e ferro no contorno do grao de cromo.

A figura 26 apresenta imagens da amostra 2 posteriores ao tratamento térmico de
témpera, captadas do microscopio Optico em duas ampliagdes diferentes, sendo o aumento em

funcdo da barra de escalas indicadas nas imagens

Figura 26. Microscopia Optica da amostra de niimero 2, sinterizada com isoterma de
1100°C por 180 minutos e temperada a 950°C
(R ™% Sy >

Fonte: Proprio autor
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Em ambas as imagens nao ¢ possivel visualizar a formacao de graos mais alongados,
em forma agulhas, caracteristicas da formacdo de martensita. Ainda é possivel notar que os
graos de cromo continuam sem homogeneizagdo, ndo havendo alteragdo na difusdo devido ao
tratamento térmico, porém a micrografia da figura 26a sugere que houve principio de difusao
ndo s6 no entorno da particula de cromo, como também em regides mais préximas ao seu centro,
devido ao surgimento de uma nova fase, mais escuro no material.

Além disso, em alguns pontos onde ¢ possivel visualizar graos pequenos e de cor mais

clara, ¢ uma possivel indicacdo da presenga de austenita retida no material.
4.1.3 Analise de microscopia optica da amostra de mimero 3

A amostra 3 foi compactada com aglutinante a base de agua e sinterizada em caixa com
isoterma de 1100°C pelo tempo de 360 minutos. A figura 27 apresenta imagens metalograficas
da amostra 3 anteriores ao tratamento térmico de t€émpera, captadas do microscopio Optico em
duas ampliacdes diferentes, sendo o aumento em fungdo da barra de escalas indicadas nas
imagens

Figura 27. Microscopia Optica da amostra de nimero 3, sinterizada com isoterma de
1100°C por 360 minutos

v

Fonte: Proprio autor

As micrografias da figura 27 revelam a existéncia de grdos de cromo dispersos na
matriz, indicando também que ndo houve completa difusdo, porém pode-se notar que ha uma
quantidade menor desses graos dispersos, o que indica uma melhora na difusdo. Além disso na
figura 27a ¢ possivel observar um avango na difusdo de cromo e ferro que se inicio no entorno

do grao de cromo e nessa amostra abrange uma area maior em dire¢do ao centro do grdo. J& na
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figura 27b observa-se a formacao de poros maiores, porém em menores quantidades e também
pouca presenca de fissuras.

A figura 28 apresenta imagens da amostra 3 posteriores ao tratamento térmico de
témpera, captadas do microscopio dptico em duas ampliagdes diferentes, sendo o aumento em
fungdo da barra de escalas indicadas nas imagens

Figura 28. Microscopia Optica da amostra de nimero 3, sinterizada com isoterma de
1100°C por 360 minutos e temperada a 950°C

Fonte: Proprio autor

Em ambas as imagens ndo ¢ possivel visualizar a formacao de graos mais alongados,
em forma agulhas, caracteristicas da formacdo de martensita. Ainda ¢ possivel notar que os
graos de cromo continuam sem homogeneizagao, ndao havendo alteragdo na difusdo devido ao
tratamento térmico, porém ¢ possivel visualizar uma matriz muito proxima a aquela sugerida

pela literatura para a liga AISI 410.

4.1.4 Analise de microscopia Optica da amostra de nimero 4

A amostra 4 foi compactada com aglutinante a base de agua e sinterizada em caixa com
isoterma de 1200°C pelo tempo de 60 minutos. A figura 29 apresenta imagens da amostra 4
anteriores ao tratamento térmico de témpera, captadas do microscopio Optico em duas

ampliacdes diferentes, sendo o aumento em funcao da barra de escalas indicadas nas imagens
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Figura 29. Microscopia optica da amostra de nimero 4, sinterizada com isoterma de
1200°C por 60 minutos

Fonte: Proprio autor

A partir das imagens metalograficas da figura 29, observa-se a existéncia de graos de
cromo dispersos na matriz, indicando também que ndo houve completa difusdo, ¢ possivel
observar uma reducao dessa quantidade de graos dispersos em relagao as amostras sinterizadas
a 1100°C, bem como a redugdo da porosidade.

A figura 30 apresenta imagens da amostra 4 posteriores ao tratamento térmico de
témpera, captadas do microscopio Optico em duas ampliagdes diferentes, sendo o aumento em
funcdo da barra de escalas indicadas nas imagens

Figura 30. Microscopia Optica da amostra de niimero 4, sinterizada com isoterma de
1200°C por 60 minutos e temperada a 950°C
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B0 Jwm

Fonte: Proprio autor
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Em ambas as imagens ndo ¢ possivel visualizar a formacao de graos mais alongados,
em forma agulhas, caracteristicas da formacdo de martensita. Ainda é possivel notar que os
graos de cromo continuam sem homogeneizagao, ndo havendo alteragdo na difusdo devido ao
tratamento térmico. Na micrografia da figura 30a ¢ possivel observar o principio de difusdo no

entorno da particula de cromo.
4.1.5 Analise de microscopia optica da amostra de numero 5

A amostra 5 foi compactada com aglutinante a base de dgua e sinterizada em caixa com
isoterma de 1200°C pelo tempo de 180 minutos. A figura 31 apresenta imagens da amostra 5
anteriores ao tratamento térmico de témpera, captadas do microscopio Optico em duas
ampliagdes diferentes, sendo o aumento em funcao da barra de escalas indicadas nas imagens

Figura 31. Microscopia Optica da amostra de nlimero 5, sinterizada com isoterma de
1200°C por 180 minutos

100

a) b)

Fonte: Proprio autor

As imagens metalograficas da figura 31, observa-se a existéncia de graos de cromo
dispersos na matriz, indicando também que nido houve completa difusdo, porém € possivel
observar uma redu¢do ainda maior dessa quantidade de graos dispersos, bem como a redugdo
da porosidade. Observa-se uma difusdo maior inclusive no entorno dos graos de cromo.

A figura 32 apresenta imagens da amostra 5 posteriores ao tratamento térmico de
témpera, captadas do microscopio 6ptico em duas ampliagdes diferentes, sendo o aumento em

fungdo da barra de escalas indicadas nas imagens
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Figura 32. Microscopia Optica da amostra de niimero 5, sinterizada com isoterma de
1200°C por 180 minutos e temperad.

o 1 h
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Fonte: Proprio autor

A partir da imagem metalografica da figura 32b ¢ possivel visualizar o surgimento de
alguns graos mais alongados, em forma agulhas, o que pode indicar a formacao de martensita.

Ainda ¢ possivel notar que os graos de cromo continuam sem homogeneizagdo, nao
havendo alteragdo na difusao devido ao tratamento térmico.

Além disso, hé alguns pontos onde ¢ possivel visualizar graos pequenos e de cor mais
clara, ¢ uma possivel indicacdo da presenca de austenita retida no material.

Também na figura 32b, observa-se uma microestrutura bem parecida com a esperada

para uma liga AISI 410, de acordo com a literatura.

4.1.6  Analise de microscopia Optica da amostra de niimero 6

A amostra 6 foi compactada com aglutinante a base de agua e sinterizada em caixa com
isoterma de 1200°C pelo tempo de 360 minutos. A figura 33 apresenta imagens da amostra 6
anteriores ao tratamento térmico de témpera, captadas do microscopio Optico em duas

ampliacdes diferentes, sendo o aumento em funcdo da barra de escalas indicadas nas imagens
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Figura 33. Microscopia optica da amostra de nimero 6, sinterizada com isoterma de
1200°C por 360 minutos

»
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Fonte: Proprio autor

As micrografias da figura 33 revelam a existéncia de graos de cromo dispersos na
matriz, indicando também que ndo houve completa difusdo, porém pode-se notar que ha uma
quantidade menor desses graos dispersos, o que indica uma melhora na difusdo. Além disso
observa-se a formagdo de poros maiores, porém em menores quantidades e também pouca
presenca de fissuras.

A figura 34 apresenta imagens da amostra 6 posteriores ao tratamento térmico de
témpera, captadas do microscopio Optico em duas ampliagdes diferentes, sendo o aumento em

funcdo da barra de escalas indicadas nas imagens

Figura 34. Microscopia Optica da amostra de niimero 6, sinterizada com isoterma de
1200°C por 360 minutos e temperada a 950°C

Fonte: Proprio autor
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Em ambas as imagens ndo ¢ possivel visualizar a formacao de graos mais alongados,
em forma agulhas, caracteristicas da forma¢do de martensita. Ainda ¢ possivel notar que os
graos de cromo continuam sem homogeneizagdo, ndo havendo alteragdo na difusdo devido ao

tratamento térmico.
4.1.7 Analise de microscopia optica da amostra de numero 7

A amostra 7 foi compactada com aglutinante com adi¢do de tensoativos e sinterizada
em caixa com isoterma de 1150°C pelo tempo de 60 minutos. A figura 35 apresenta imagens
da amostra 7 anteriores ao tratamento térmico de t€émpera, captadas do microscopio Optico em
duas ampliacdes diferentes, sendo o aumento em fun¢do da barra de escalas indicadas nas

imagens.

Figura 35. Microscopia Optica da amostra de nimero 7, sinterizada com isoterma de
1150°C por 60 minutos

a) b)

Fonte: Proprio autor

As micrografias da figura 35 revelam a existéncia de grdos de cromo dispersos na
matriz, indicando também que ndo houve completa difusdo, porém pode-se notar que houve
uma melhora consideravel na difusdo quando comparado com as amostras que utilizaram
aglutinantes a base de agua, inclusive havendo difusdo quase por completa em alguns graos de

cromo. Além disso observa-se reducao de poros e também pouca presenca de fissuras.
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A figura 36 apresenta imagens da amostra 7 posteriores ao tratamento térmico de
témpera, captadas do microscopio dptico em duas ampliagdes diferentes, sendo o aumento em

funcdo da barra de escalas indicadas nas imagens

Figura 36. Microscopia optica da amostra de nimero 7, sinterizada com isoterma de
1150°C por 60 minutos e temperada a 950°C
: Q -
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Fonte: Proprio autor

Em ambas as imagens nao ¢ possivel visualizar a formacao de graos mais alongados,
em forma agulhas, caracteristicas da formacdo de martensita. Ainda ¢ possivel notar que os
graos de cromo em sua maior parte continuam sem homogeneizagdo, ndo havendo alteragcao na

difusdo devido ao tratamento térmico.

4.1.8 Andlise de microscopia Optica da amostra de nimero 8

A amostra 8 foi compactada com aglutinante com adigdo de tensoativos e sinterizada
em caixa com isoterma de 1150°C pelo tempo de 180 minutos. A figura 37 apresenta imagens
da amostra 8 anteriores ao tratamento térmico de t€émpera, captadas do microscopio dptico em
duas ampliacdes diferentes, sendo o aumento em fungdo da barra de escalas indicadas nas

imagens.
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Figura 37. Microscopia optica da amostra de nimero 8, sinterizada com isoterma de
1150°C por 180 minutos

Fonte: Proprio autor

A partir das micrografias da figura 37, observa-se a existéncia de graos de cromo
dispersos na matriz, indicando também que ndo houve completa difusdo, porém pode-se notar
que houve difusdo quase por completa em alguns graos de cromo, como apresentado na figura
36b. Além disso observa-se poucos poros e também pouca presenga de fissuras.

A figura 38 apresenta imagens da amostra 8 posteriores ao tratamento térmico de
témpera, captadas do microscopio Optico em duas ampliacdes diferentes, sendo o aumento em

fungdo da barra de escalas indicadas nas imagens

Figura 38. Microscopia Optica da amostra de nimero 8, sinterizada com isoterma de
1150°C por 180 minutos e temperada a 950°C
R T NG .

Fonte: Proprio autor
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Em ambas as imagens ndo ¢ possivel visualizar a formacao de graos mais alongados,
em forma agulhas, caracteristicas da formacdo de martensita. Ainda ¢ possivel notar que os
graos de cromo em sua maior parte continuam sem homogeneizagao, ndo havendo alteragdo na

difusdo devido ao tratamento térmico.
4.1.9 Analise de microscopia optica da amostra de numero 9

A amostra 9 foi compactada com adi¢do de tensoativos e sinterizada em caixa com
isoterma de 1150°C pelo tempo de 360 minutos. A figura 39 apresenta imagens da amostra 9
anteriores ao tratamento térmico de témpera, captadas do microscopio Optico em duas

ampliacdes diferentes, sendo o aumento em fungao da barra de escalas indicadas nas imagens

Figura 39. Microscopia optica da amostra de nimero 9, sinterizada com isoterma de
1150°C por 360 minutos

(1

a) b)

Fonte: Proprio autor

As micrografias da figura 39 revelam a existéncia de grdos de cromo dispersos na
matriz, indicando também que ndo houve completa difusdo, porém pode-se notar que houve
difusdo quase por completa em alguns graos de cromo. Além disso observa-se reducdo de poros
e também pouca presenca de fissuras.

A figura 40 apresenta imagens da amostra 9 posteriores ao tratamento térmico de
témpera, captadas do microscopio Optico em duas ampliagdes diferentes, sendo o aumento em

fungdo da barra de escalas indicadas nas imagens
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Figura 40. Microscopia Optica da amostra de niimero 9, sinterizada com isoterma de
1150°C por 360 minutos e temperada a 950°C

-

Fonte: Proprio autor

Em ambas as imagens nao ¢ possivel visualizar a formagdo de graos mais alongados,
em forma agulhas, caracteristicas da formacdo de martensita. Ainda ¢ possivel notar algumas
areas nos graos de cromo sem homogeneizacdo, ndo havendo alteracdo na difusdo devido ao
tratamento térmico.

Além disso as imagens sugerem grandes areas de difusdo entre o cromo e ferro, e a
formacdo de uma microestrutura muito proxima ao que se espera da liga AISI 410, obtida por

processos convencionais de fabricagao.
4.1.10 Comparagdo entre os parametros de sinterizagao

A figura 41 apresenta imagens metalograficas das amostras sisterizadas a 1100°C nos
trés tempos distintos, todas com mesma amplia¢do, sendo o aumento indicado na barra de
escala.

Figura 41. Comparacdo por microscopia optica das amostras sinterizadas a 1100°C por
3 diferentes tempos

&

Fonte: Proprio autor
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De acordo a analise comparativa das imagens metalograficas da figura 41, é possivel
observar que para a isoterma de 1100°C o aumento do tempo de sinterizagdo provocou um
aumento da qualidade do produto sinterizado de um modo geral, houve reducdo na porosidade
das amostras, bem como reduziu o niimero de graos de cromo dispersos na matriz, além da
reducdo de fissuras no material, como ja era esperado, de acordo com o que foi estudado no
referencial tedrico

A figura 42 apresenta imagens metalograficas das amostras sisterizadas a 1150°C nos
trés tempos distintos, todas com mesma ampliacdo, sendo o aumento indicado na barra de
escala.

Figura 42. Comparagdo por microscopia optica das amostras sinterizadas a 1150°C por
3 diferentes tempos
ft" ",' " .‘.f'-,-{_g":--.h"
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Fonte: Proprio autor

Com base nas imagens metalograficas da figura 42, observa-se que para a isoterma de
1150°C o aumento do tempo de sinterizagdo causou uma redu¢do na porosidade da peca, além
de reduzir a presenca de graos de cromo ndo homogeinizados.

Ainda, ¢ possivel observar nos graos de cromo dispersos que houve maiores principios
de difusdo com o aumento do tempo de sinterizacao.

E notério também que a adi¢do de aglutinantes com tensoativos fez com que essas
amostras apresentassem os melhores resultados do trabalho, tanto no que diz respeito a
qualidade superficial da pega, analisando aspectos como porosidade e fissuras, como no aspecto

microestrutural, apresentando melhoras significativas na difusdo do cromo e do ferro.
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A figura 43 apresenta imagens metalograficas das amostras sisterizadas a 1200°C nos
trés tempos distintos, todas com mesma ampliacdo, sendo o aumento indicado na barra de
escala.

Figura 43. Comparag@o por microscopia dptica das amostras sinterizadas a 1200°C por
3 diferentes tempos

Fonte: Proprio autor

Através das imagens metalograficas da figura 43, observa-se a redugdo das fissuras na
superficie do material com o aumento do tempo de sinterizacdo, porém diferentemente das
amostras sinterizadas nas isotermas de 1100°C e 1150°C nao foi observado a redugdo da
porosidade com ao aumento do tempo, isso provavelmente se deve ao fato da imagem capturada
pelo microscopio ter sido de uma regido critica do material.

Como ja visto nas se¢des anteriores, o processo de compactagdo exerce forte influéncia
na porosidade do material, como as particulas de cromo possuem dureza mais elevada do que
as particulas de ferro, elas podem ancorar a deformagao durante o processo e gerar vazios no
material, os chamados poros.

Durante o processo de sinterizagdo a difusdo ocorre e esse poros comecam a se fechar,
como o tempo e a temperatura sdo parametros de grande influéncia do processo, isso explica a
redu¢do da porosidade com o aumento desses.

Para melhor ilustrar a analise de porosidade e também a fase de cromo nao
homogeneizada no material, as imagens metalograficas obtidas no microscopio optico foram
processadas pelo software Image J, evidenciando esses aspectos e fazendo uma analise
quantitativa dos mesmo.

A figura 44 apresenta as imagens metalograficas das amostras sinterizadas com isoterma
de 1100°C para os trés tempos distintos, os poros do material foram evidenciados na cor

vermelha e a andlise quantitativa desses foi apresentada na tabela 5.
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Figura 44. Comparacdo da porosidade das amostras sinterizadas a 1100°C

a) b) C)

Fonte: Proprio autor

Tabela 5. Porosidade das amostras sinterizadas a 1100°C

Tempo de sinterizacido (minutos) Area de poros (%)
60 11
180 8
360 2

Fonte: Proprio autor

Observa-se na tabela 5 que o aumento do tempo de sinterizagao de 60 para 360 minutos

provocou uma redugdo de mais de 5 vezes na porosidade, o tempo maior favorece a quebra da

camada de 6xido que forma principalmente nas particulas de cromo, favorecendo a difusdo e

consequentemente a redugao da porosidade.

A figura 45 apresenta as imagens metalograficas das amostras sinterizadas com isoterma

de 1150°C, compactadas com o uso de aglutinantes com tensoativos, para os trés tempos

distintos, os poros do material foram evidenciados na cor vermelha e a andlise quantitativa

desses foi apresentada na tabela 6.

Figura 45. Comparagao da porosidade das amostras sinterizadas a 1150°C

Fonte: Proprio autor
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Tabela 6. Porosidade das amostras Sinterizadas a 1150°C

Tempo de sinterizacao (minutos) Area de poros (%)
60 5
180 3,5
360 3,2

Fonte: Proprio autor

A partir da figura 45 e da tabela 6, observa-se que o uso de aglutinantes tensoativos foi
extremamente eficaz para o processo de compactagado, a porosidade do material foi bem abaixo
do que se espera para um aco inox sinterizado. Ainda, como ja explicado anteriormente, o
aumento do tempo de sinteriza¢do provocou uma redugdo da porosidade no material.

A figura 46 apresenta as imagens metalograficas das amostras sinterizadas com isoterma
de 1200°C para os trés tempos distintos, os poros do material foram evidenciados na cor
vermelha e a andlise quantitativa desses foi apresentada na tabela 7.

Figura 46. Comparacao da porosidade das amostras sinterizadas a 1200°C

Fonte: Proprio autor

Tabela 7. Porosidade das amostras Sinterizadas a 1200°C

Tempo de sinterizacao (minutos) Area de poros (%)
60 2,3
180 24
360 2,7

Fonte: Proprio autor
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A partir da analise da figura 46 e da tabela 7, observa-se o menor nivel de porosidade
dentre todas as amostras produzidas nesse trabalho, ocorreu para as pecas sinterizadas em
isoterma de 1200°C, porém nao ¢ observada a reducdo da porosidade com o aumento do tempo
de sinterizagdo. Contudo, dada a precisdo da técnica utilizada para a verificacao dos poros e a
diferenca de resultados obtidos (0,4%), nada pode-se quanto a influéncia do tempo de
sinterizagdo na porosidade das amostras sinterizadas na isoterma de 1200°C.

A figura 47 apresenta as imagens metalograficas das amostras sinterizadas com isoterma
de 1100°C para os trés tempos distintos, os graos de cromo nao homogeneizados do material

foram evidenciados na cor preta e a andlise quantitativa desses foi apresentada na tabela 8.

Figura 47. Comparagao do nivel de graos de cromo ndo homogeneizados nas amostras

sinterizadas a 1100°C

Fonte: Proprio autor

Tabela 8. Nivel de graos de Cromo nao homogeneizados nas amostras sinterizadas a

1100°C

Tempo de sinterizacao (minutos) Area de griios de Cr niio homogeneizados
(%)
60 10,2
180 9,8
360 9,5

Fonte: Proprio autor

Com base na figura 47 e na tabela 8, observa-se que para as amostras sinterizadas na
isoterma de 1100°C a difusdo ndo foi eficiente, observa-se uma grande discrepancia no material,

com elevada quantidade de graos de cromo dispersos na matriz. Como as misturas foram
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compostas de 13,5% de cromo, podemos indicar que para o tempo de 60 minutos, apenas 3,3
% do cromo difundiu, enquanto para as amostras sinterizadas nos tempos de 180 e 360 minutos
esse valor foi de 3,7% e 4,0%, respectivamente, indicando um leve aumento da difusdo no
material com o aumento do tempo de sinterizagao.

A figura 48 apresenta as imagens metalograficas das amostras sinterizadas com isoterma
de 1150°C, compactadas com o uso de aglutinantes com tensoativos, para os trés tempos
distintos, os graos de cromo nao homogeneizados no material fora evidenciados na cor preta e

a analise quantitativa desses fo1 apresentada na tabela 9.

Figura 48. Comparacdo do nivel de graos de cromo ndo homogeneizados nas amostras
sinterizadas a 1150°C
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Fonte: Proprio autor

Tabela 9. Nivel de graos de Cromo nao homogeneizados nas amostras sinterizadas a

1150°C

Tempo de sinterizaciao (minutos) Area de griios de Cr niio homogeneizados
(%)
60 9,5
180 52
360 5

Fonte: Proprio autor

Para as amostras compactadas com o uso de aglutinantes tensoativos, foi observada a
maior efetividade da difusdo no material, em comparagdo ao aglutinante a base de agua.
Segundo os dados da tabela 9, pode-se indicar uma difusdo de 4% do cromo para a amostra
sinterizada por 60 minutos, enquanto nas amostras sinterizadas por 180 e 360 minutos, a difusdo

foi de 8,3% e 8,5%, respectivamente, os dados indicam que mais da metade das particulas de
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cromo difundiram na matriz, ressaltando a efetividade da adi¢do de tensoativos na compactagao
da mistura de pos de cromo e ferro dissociados.

Além disso, observa-se o aumento da difusdo com o aumento do tempo de sinterizagao,
principalmente entre os tempos de 60 e 180 minutos, ja 0 aumento do tempo de sinterizacao de
180 minutos para 360 minutos, ndo resultou num aumento significativo da difusao.

A figura 49 apresenta as imagens metalograficas das amostras sinterizadas com isoterma
de 1200°C para os trés tempos distintos, os graos de cromo nao homogeneizados do material

foram evidenciados na cor preta e a andlise quantitativa desses foi apresentada na tabela 10.

Figura 49. Comparacdo do nivel de graos de cromo ndo homogeneizados nas amostras
sinterizadas a 1200°C
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Fonte: Proprio autor

Tabela 10. Nivel de graos de Cromo nao homogeneizados nas amostras sinterizadas a

1200°C

Tempo de sinterizaciao (minutos) Area de griios de Cr nio homogeneizados
(%)
60 8
180 5
360 10

Fonte: Proprio autor

A partir da andlise dos dados da tabela 10, observa-se que as amostras sinterizadas na
isoterma de 1200°C obtiveram menor quantidade de graos de cromo dispersos, comparando-se
com as amostras sinterizadas na isoterma de 1100°C, porém mesmo com a temperatura mais

alta, o que favorece a difusividade, a quantidade graos ndo homogeneizados foram maiores do
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que nas amostras que utilizaram aglutinante tensoativos e foram sinterizadas na temperatura de
1150°C.

Além disso, os dados da tabela 10 indicam que para a amostrada sinterizada por 60
minutos ocorreu uma difusdo de 5,5% das particulas de cromo, enquanto nas amostras
sinterizadas por 180 e 360 minutos os dados sugerem que houve a difusao de 8,5% e 3,5%,
respectivamente.

Ao contrario do que era esperado, no maior tempo de sinterizagao houve o maior niimero
de graos de cromo dispersos na matriz, isso ocorreu, provavelmente, porque as imagens obtidas
através do microscopio Optico podem ter sido capturadas em uma regido mais critica do

material, de menor qualidade superficial.
4.2 Analise de DRX

A figura 50 apresenta o difratograma de raios X da mistura 1 sinterizada com isoterma
de 1100°C por 60 minutos e posteriormente temperada e revenida. Observa-se o surgimento de
6 picos de maior intensidade, indicados na figura.

Figura 50. Difratograma de raios X da mistura 1, sinterizada na isoterma de 1100° por

60 minutos e posteriormente temperada
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Conforme o cartdo de referéncia ICDD (00-054-0331) para ferrita, pode-se afirmar que
os picos de maiores intensidade de 44,81°, 65,23° ¢ 82,49° tratam-se da fase ferrita, ja os picos
de menores intensidades, 36,63°, 42,05° ¢ 61,02° ndo se pode assegurar que pertencam a fase
austenitica, pois encontram-se deslocados segundo a carta de referéncia ICDD (00-033-0397).

A figura 51 apresenta o difratograma de raios X da mistura 5 sinterizada com isoterma
de 1200°C por 180 minutos e posteriormente temperada e revenida. Observa-se o surgimento

de 3 picos de maior intensidade, indicados na figura.

Figura 51. Difratograma de raios X da mistura 5, sinterizada na isoterma de 1200° por

180 minutos e posteriormente temperada
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Conforme o cartdo de referéncia ICDD (00-054-0331) para ferrita, pode-se afirmar que

os picos de maiores intensidade de 44,81°, 65,28° e 82,44° tratam-se da fase ferrita
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A figura 52 apresenta o difratograma de raios X da mistura 9 sinterizada com isoterma
de 1150°C por 360 minutos e posteriormente temperada e revenida. Observa-se o surgimento
de 5 picos de maior intensidade, indicados na figura.

Figura 52. Difratograma de raios X da mistura 9, sinterizada na isoterma de 1150° por

360 minutos e posteriormente temperada
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Conforme o cartdo de referéncia ICDD (00-054-0331) para ferrita, pode-se afirmar que
os picos de maiores intensidade de 44,81°, 65,18° e 82,39° tratam-se da fase ferrita, ja os picos
de menores intensidades, 36,23° e 42,10° ndo se pode assegurar que pertencam a fase

austenitica, pois encontram-se deslocados segundo a carta de referéncia ICDD (00-033-0397).
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4.3 Analise de dureza por micro-identacao

O ensaios de microdureza foram realizados em todas as amostras antes ¢ apos o
tratamento térmico de témpera, permitindo a determinagdo de microdureza do material em
regides de grao de cromo e de matriz de ferro.

Para determinar a distribui¢do de microdureza foram realizadas 10 indentagdes em cada
fase visivel, sendo a fase de cor clara os graos de cromo e a fase de cor cinza a matriz de ferro.
Os ensaios foram realizados em um microdurdmetro com penetrador Vickers, empregando
carga de 2,942N e com 10 segundos de tempo de aplicagio.

Na figura 53 ¢é possivel observar as identagdes realizadas nas duas fases, cor mais clara

(particula de cromo) e cor mais cinza (matriz).

Figura 53. Imagem de microscopia Optica da impressao deixada pelo penetrador apds o
ensaio de microdureza Vickers da Amostra 7
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Fonte: Proprio autor
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A tabela 11 apresenta os valores médios de microdureza Vickers (HV) e o desvio padrao

associado de cada amostra obtidos no ensaio, foram feitas identagdes nas amostras antes e apds

o tratamento térmico de tempera

Tabela 11. Valor de dureza para as amostras

Antes do tratamento

Apos o tratamento térmico

Amostra Regiao térmico de témpera de témpera
(fase) Microdureza Desvio Microdureza Desvio
média (HV) padrao média (HV) padrao
Amostral Matriz Fe 120 22,5 121 20,9
Cr 175 16,8 189 29,1
Amostra 2  Matriz Fe 78,6 11,2 115 8,2
Cr 165 14,8 178 14,7
Amostra3  Matriz Fe 82,3 8,5 98.8 32
Cr 163 26,2 172 27,2
Amostra4  Matriz Fe 100 24 103 20,3
Cr 177 25,5 193 14,8
Amostra5 Matriz Fe 90,5 6,2 110 21,6
Cr 178 33 195 24,4
Amostra 6 Matriz Fe 85 16,3 105 15,5
Cr 169 25,5 174 17,9
Amostra7  Matriz Fe 70,8 4,2 75,5 6,3
Cr 187 22,6 204 23,2
Amostra 8 Matriz Fe 87,6 19,3 102 14,7
Cr 206 33,5 214 21,4
Amostra9 Matriz Fe 74 17,9 82,4 5,52
Cr 181 40,66 215 22,7

Fonte: Proprio autor

Ja a figura 54 apresenta os graficos com a distribuicdo das médias de microdureza

obtidas nas amostras antes e apds o tratamento térmico de témpera.
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Figura 54. Grafico com os resultados de microdureza das 9 amostras
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Através da analise desses graficos, observa-se que houve pouca dispersao dos valores
médios de microdureza em todas as amostras, tanto para o grdo de cromo, como para a matriz
de ferro, antes e apos o tratamento térmico, onde as médias fecharam em uma faixa estreita de
valores. Além disso para maioria das amostras e regides observadas ndo foi verificado um
desvio padrao muito elevado.

E possivel observar que o tratamento térmico de témpera nio foi eficiente para nenhuma
das amostras analisadas, mesmo que tenha ocorrido um aumento na microdureza para todas as
amostras apOs a témpera, esse incremento nao foi significativo e nao foi possivel atingir a
microdureza esperada para uma liga AISI 410 temperada. Porém, de acordo com Li (2006),
principalmente nas regides de particulas de cromo, as amostras chegaram a microdureza bem
proxima ao que se espera para uma liga com a composi¢do da liga AISI 410, porém no estado
recozido, 262HV.

Além disso, € possivel observar que a maior média para microdureza nas regides de
particulas de cromo, foram observadas nas amostras sinterizadas a 1150°C com a adi¢do de
aglutinantes com tensoativos para o processo de compactacdo. Isso foi possivel devido a maior
difusdo de cromo e ferro que ocorreu nessas amostras. Entretanto as maiores médias de

microdureza na regido da matriz de ferro foram observadas nas amostras sinterizadas com
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isoterma de 1200°C, provavelmente devido a porosidade nessas amostras terem sido as menores

registradas em comparagdo as outras, ja visto nas se¢oes anteriores.
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CONCLUSOES FINAIS

A partir dos resultados obtidos, conclui-se que:

Em todas as amostras detectou-se ilhas de cromo ndo difundidas na matriz;

A compactagdo com a utilizacdo de tensoativos foi a que apresentou maior
efetividade, inclusive observando-se pontos de difusdo entre cromo e ferro;
Devido ao uso dos aglutinantes, a porosidade das amostras foi abaixo do que se
espera para um ago inox sinterizado, de acordo com a literatura.

As micrografias obtidas no microscopio Optico apresentaram, em todas as
amostras, estruturas bem semelhantes ao que se espera de um ago inox
martensitico de mesma composi¢ao, obtidos por processos convencionais;

Para os tempos de sinterizagdo de 180 minutos e 360 minutos houve maior
difusdo do Cromo;

As amostras sinterizadas na temperatura de 1200°C foram as que apresentaram
menor porosidade;

Os ensaios de difratometria de raios X apresentaram os resultados que se espera
para a liga AISI 410;

Em todas as amostras os valores de microdureza nas ilhas de Cromo foram
superiores da matriz;

A analise de microdureza em cima dos graos de cromo apresentou resultados
semelhantes aos encontrados na literatura para a liga AISI 410;

Em todas as amostras verificou-se aumento de microdureza tanto na matriz como
nos graos de Cromo apds o tratamento térmico de témpera;

As amostras sinterizadas a 1150° apresentaram maior microdureza sobre o grao
de cromo;

As amostras sinterizadas a 1200°C apresentaram maior microdureza na matriz.
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6 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Como sugestdes para trabalhos futuros a serem realizados na area de sinterizagao de pos
dissociados sdo apresentados os seguintes pontos:

e Avaliar de maneira mais aprofundada a adicdo de aglutinantes com tensoativos
nas misturas de pos dissociados, visto que melhorou consideravelmente a os
resultados desse trabalho;

e Aumentar os parametros de tempo, temperatura e pressdo de compactagdo,
buscando uma melhor difusdo;

e Realizar ensaios mecanicos e de resisténcia a corrosdao em amostras sinterizadas

com pos dissociados.
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