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RESUMO

Com a busca pelo aumento da eficiéncia e melhoria dos processos contidos nos
modelos de produgdo, surgem inovagdes tecnoldgicas no campo da automagao,
nascendo assim, a Industria 4.0. Um dos pilares dessa Quarta Revolugéo Industrial
€ a Manufatura Aditiva (MA) que permite projetar e produzir, de forma rapida, pecas
com geometrias complexas, atendendo assim a demanda de varios segmentos da
industria. Dessa forma, o presente trabalho estuda o comportamento metalurgico
do aco 17-4 PH impresso tridimensionalmente por Manufatura Aditiva (MA),
incorporado ao processo de Moldagem de Metais por Injegcdo (MIM) e
posteriormente submetido ao tratamento termoquimico de nitretacdo gasosa por 96
horas. Para o estudo foram utilizados dois materiais, sendo o Material A fabricado
por MA e MIM e o Material B fabricado somente por MIM. A caracterizagcédo para
ambos os materiais foi realizada através da analise quimica, do ensaio de
microdureza Vickers, da analise micrografica por Microscépio Optico (MO) e por
Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV), da avaliagao da porosidade e do ensaio
de Difragdo de Raios X (DRX). Apds a nitretagdo gasosa, o Material A obteve uma
dureza superficial média de 895,5 HV, 3, 365 % acima da dureza obtida no metal de
base para esse material, ja para o Material B, esses resultados foram de 854,6 HV, 5
e 285 %, respectivamente. Os resultados obtidos se mostraram satisfatorios uma
vez que evidencia a possibilidade da fabricagdo de pecas com um alto grau de
complexidade geométrico, com uma alta dureza superficial, na velocidade e
qualidade que a Industria 4.0 necessita.

Palavras-chave: A¢o 17-4 PH, Manufatura Aditiva (MA), Moldagem de Metais
por Injecao (MIM), Nitretagdao Gasosa, Industria 4.0.



ABSTRACT

With the search for increased efficiency and improvement of the processes
contained in the production models, technological innovations in the field of
automation emerge, thus giving rise to Industry 4.0. One of the pillars of this Fourth
Industrial Revolution is Additive Manufacturing (AM), which allows the rapid design
and production of parts with complex geometries, thus meeting the demand of
various segments of the industry. Thus, the present work studies the metallurgical
behavior of 17-4 PH steel three-dimensionally printed by Additive Manufacturing
(AM), incorporated into the Metal Injection Molding (MIM) process and subsequently
subjected to the thermochemical treatment of gas nitriding for 96 hours. For the
study, two materials were used, Material A manufactured by MA and MIM and
Material B manufactured only by MIM. The characterization for both materials was
carried out through chemical analysis, Vickers microhardness test, micrographic
analysis by Optical Microscope (OM) and Scanning Electron Microscopy (SEM),
porosity evaluation and X-Ray Diffraction (XRD) test. After gas nitriding, Material A
obtained an average surface hardness of 895,5 HV, 5, 365 % higher the hardness
obtained in the base metal for this material, as for Material B, these results were
854,6 HV,; and 285 %, respectively. The results obtained were satisfactory since it
shows the possibility of manufacturing parts with a high degree of geometric
complexity, with a high surface hardness, at the speed and quality that Industry 4.0
requires.

Keywords: 17-4 PH Steel, Additive Manufacturing (AM), Metal Injection
Molding (MIM), Gaseous Nitriding, Industry 4.0.
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1 INTRODUGAO

Com a busca pelo aumento da eficiéncia e melhoria dos processos contidos
nos modelos de produgdo, surgem inovagdes tecnolégicas no campo da
automacao, nascendo assim, a Industria 4.0.

Uma dessas inovagoes é a Manufatura Aditiva (MA), processo de fabricagao
esse totalmente indicado para as novas requisi¢des do atual mercado (protétipos
com geometrias complexas em uma quantidade inferior aquela da produgdo em
massa).

Ainda, comparada com os outros processos de fabricagdo convencionais
como a fundigdo, o forjamento e a usinagem, a MA é caracterizada por ser um
processo mais sustentavel, visto que ha economia de energia (aliada a redug¢ao da
velocidade de producgéo) e a economia de material.

A MA é capaz de fabricar pecas poliméricas, ceramicas e metalicas,
podendo assim, atender varios segmentos de mercado. Como exemplo podemos
citar a producao de diversas pecas e componentes para os setores aeronautico e
automobilistico. Ainda, para a area da medicina, é possivel a confeccdo de
equipamentos de protecdo pessoal, de dispositivos meédicos e até mesmo de
enfermarias de isolamento.

Contudo, muitos materiais ja produzidos pelos diversos tipos de fabricagao
convencionais atuais ndo se encontram no estado desejavel para atender
determinadas aplicacdes de engenharia, devendo ter suas propriedades mecanicas
aprimoradas. Para solucionar esse problema ha os tratamentos térmicos, a
engenharia de superficie com as deposi¢cdes de camadas e filmes nos materiais e
por fim, os tratamentos termoquimicos.

Os tratamentos termoquimicos endurecem apenas a superficie dos acgos,
preservando a tenacidade do nucleo do material. Tal beneficiamento mecanico do
material € ideal para opera¢gdes de trabalho em que componentes com elevada
dureza e que também possuam uma boa capacidade de absorcao de impactos sao
requeridos.

A nitretagdo dos acos trata-se de um processo termoquimico no qual o

material possui sua superficie endurecida através da distor¢cao do reticulado
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cristalino, causada pela difusdo de atomos de nitrogénio e também pela precipitagéo
de nitretos (compostos entre nitrogénio e atomos de ferro e ou elementos de liga).

Logo, com a finalidade de agrupar vantagens dos varios processos acima
citados, o presente trabalho busca comparar o desempenho metaltrgico do ago
inoxidavel martensitico 17-4 PH impresso tridimensionalmente pelo processo de
MA, incorporado ao processo de Moldagem de Metais por Injecédo (MIM) e
posteriormente submetido ao processo de nitretagdo gasosa com outro ago 17-4
PH, que também sofreu o0 mesmo tratamento termoquimico, porém produzido
integralmente pela tecnologia MIM. Portanto, para o estudo, foram utilizados dois
materiais do aco 17-4 PH: o Material A fabricado por MA e MIM e o Material B

fabricado somente por MIM.
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2 JUSTIFICATIVA

A Industria 4.0, com a adesao de sistemas inteligentes, internet das coisas,
big data, Manufatura Aditiva dentre outros, tem reinventado o atual panorama de
producdo. Nessa perspectiva, a MA representa uma evolugéo dentro dos processos
de fabricacdo. O seu avanco na area metalica tem sido estudado e pesquisado de
forma criteriosa nos ultimos anos.

Este trabalho se justifica pelo desenvolvimento da manufatura aditiva
metalica (impressao 3D) de acos inoxidaveis de classe endurecido por precipitagao
associado ao tratamento termoquimico de nitretacdo gasosa para longos tempos de
processamento.

Dessa forma, podem ser visualizados os efeitos da difusdo do nitrogénio em
materiais que apresentam sabidamente um volume de porosidade diferenciado em
relacdo aos processos convencionais de fabricacgao.

A partir disso, sera possivel conhecer as caracteristicas do substrato e da
Engenharia de Superficie dos agos 17-4 PH impressos tridimensionalmente
nitretados bem como comparar o desempenho metalurgico dessa nova tecnologia

que é a MA com o processo convencional de fabricacao MIM.
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3 OBJETIVOS

A principal proposta desse trabalho € comparar o desempenho metalurgico
do ago 17-4 PH impresso tridimensionalmente pelo processo de Manufatura Aditiva
(MA), incorporado ao processo de Moldagem de Metais por Injecdo (MIM) e
posteriormente submetido ao processo de nitretagdo gasosa, com outro ago 17-PH
produzido integralmente pelo processo MIM e que também foi submetido ao mesmo

tratamento termoquimico de nitretacdo gasosa.

3.1 OBJETIVOS ESPECIFICOS

»  Quantificar a propor¢do de elementos quimicos presentes nos materiais

através do ensaio de espectrometria;

>  Analisar através do MO e do MEV a microestrutura martensitica do material

base e a camada branca dos materiais nitretados;

»  Tragar um perfil de microdureza Vickers para os materiais.

»  Obter as microdurezas Vickers do metal de base e da superficie para os
materiais nitretados e quantificar o endurecimento superficial devido ao
processo termoquimico de nitretacao;

»  Quantificar o volume de porosidade presente nas amostras;

» Analisar e comparar os difratogramas dos materiais obtidos pelo ensaio de
DRX.
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4 FUNDAMENTAGAO TEORICA

Este capitulo, organizado em sete seg¢des, traz conceitos que nortearam a
fundamentacao tedrica e pratica deste trabalho.

A secao 4.1 Industria 4.0 busca trazer as principais inovagdes tecnoldgicas
presentes na Quarta Revolugao Industrial, na qual a MA é uma delas.

A secao 4.2 Processos de Fabricagao Mecanica e Manufatura de Agos
apresenta uma discussdo de como os processos de fabricagdo sofrem constantes
mudancas. E apresentada uma distribuicdo dessas tecnologias de fabricagéo,
evidenciando a nova tendéncia dos processos MA e MIM sob os outros mais
convencionais. Esses que serdo abordados na sequéncia.

A secdo 4.3 Processos MPI e MIM explana as etapas, as propriedades
mecanicas, as caracteristicas, e a aplicabilidade desses dois processos de
fabricacdo de componentes mecanicos por moldagem.

Ja a secao 4.4 Manufatura Aditiva traz, em ordem cronoldgica, a histéria
desse inovador e revolucionario processo de fabricagdo mecanica. E exibida uma
tabela, segundo a norma EN ISO / ASTM 52921: 2017, a qual retrata as sete
categorias e as tecnologias disponiveis dentro de cada uma das classes MA.
Também é mostrado alguns exemplos do emprego da MA.

A secdo 4.5 Uso de Tecnologias MA Incorporadas ao Processo de
Producgao MIM debate sobre as tecnologias MA, Jateamento de Aglutinante (Binder
Jetting) e Fabricagdo com Filamento Fundido (FFF), que podem ser incorporadas
ao MIM para a criacdo das pecas verdes.

A secdo 4.6 Agos Inoxidaveis e Suas Aplicagdes, ira aludir sobre as
caracteristicas e propriedades dos agos inoxidaveis austeniticos e endureciveis por
precipitacdo, dando énfase aos tipos 316L e 17-4PH, esses que sdo um dos
principais tipos de acos que integram a tecnologia FFF para a impressio de pecas
verdes por meio da MA que serdo incorporados as etapas de remocao de
aglutinante (debinding) e sinterizagéo do processo MIM.

Por fim, a secao 4.7 Tratamentos Termoquimicos estende-se sobre a
importancia desse processo para a melhoria das propriedades superficiais do aco e
faz uma abordagem sobre os tipos de nitretagéo liquida, a plasma e gasosa, dando
um enfoque maior para essa ultima metodologia, visto que serd a empregada nesse

trabalho.
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4.1 INDUSTRIA 4.0

O modelo de Industria 4.0 consiste na adogao e integragao de toda a cadeia
de valor do ciclo de vida dos produtos [1]. A Figura 1 ilustra as principais inovagbes
tecnoldgicas que tém agregado valor aos produtos oriundos dessa nova Revolucao
Industrial [1, 2]. Dentre essas inovagdes, um destaque especial vai para a
Manufatura Aditiva (MA), processo de fabricagdo esse que foi utilizado no presente

trabalho.

Figura 1 — Inovacdes tecnoldgicas da Industria 4.0.

REALIDADE
AUMENTADA

INTEGRAGAD
DE SISTEMAS

SEGURANGA
CIBERNETICA

Fonte: Altus (2019) [2].

4.2 PROCESSOS DE FABRICAGAO MECANICA E MANUFATURA DE AGOS

A Manufatura Aditiva (MA), elemento da Industria 4.0, significa um caminho
disruptivo de como serdao fabricados as novas pecas e produtos [3]. A
sustentabilidade dos processos de fabricagdo mecanica € uma questdo de suma
importancia para enfrentar os problemas ambientais, principalmente aos que tange
ao aquecimento global e limitagdo de recursos naturais [4-5]. As quantificagdes de

indices como o potencial de economia de energia, a economia de material, a
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extensdo da vida util, a reciclagem, consolidagdo de pegas e a otimizagao de
processos, dentre outros, sdo bons indicadores para avaliar o desenvolvimento
sustentavel das operacdes necessarias a fabricacdo mecanica [6-7]. As
caracteristicas impares e os recursos da MA podem fornecer uma soluciao para
tornar os processos de fabricagdo mais sustentaveis [1,3,5,8-9].

Com base nessa perspectiva, é esperado que os processos de fabricacio
mecanica dos agos evoluam de forma a tornarem a producao desse setor cada vez
mais competitiva e sustentavel. Nesse aspecto, conforme evidenciado pela Figura
2, os processos MA juntamente com o MIM por se tratarem de tecnologias capazes
de produzirem componentes com formatos complexos associados ao nao
desperdicio de matéria-prima (principalmente se comparado com as técnicas
subtrativas), apresentam grandes tendéncias de crescimento e uso sobre os outros

processos.

Figura 2 — Distribuicdo dos processos de fabricagdo mecanica — processo a ser
aplicado de acordo com a complexidade da peca e a quantidade a ser

produzida.
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simples

Fonte: Adaptado de Petzoldt (2018) [10].
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A Figura 2 mostra a distribuicdo dos processos de fabricagdo mecanica.
Nota-se que: a combinagdo de pegas com geometrias simples e produgdes
pequenas, ainda operam com etapas simples de fabricagdo como metalurgia do po,
fundigdo sob presséao, forjamento, fundigdo, dentre outros; a fabricagdo com cera
perdida € indicada para geometrias com médio grau de complexidade e pequenas
produgdes; o processo MA que era indicado para pegas com geometrias complexas
e baixos volumes de producgdo, vem ganhando espaco e até mesmo sendo
integrado ao processo MIM, esse que se torna viavel para grandes complexidades

de geometria e grandes lotes de producéo.

4.3 PROCESSOS MPI (MOLDAGEM DE POS POR INJEGAO) E MIM
(MOLDAGEM DE METAIS POR INJEGAO)

A Moldagem de Po6s por Injecao (MPI) consiste na fabricagdo de pecas por
moldagem em uma maquina injetora, apos estas percorrerem 0s processos de
extragcdo de ligantes, e de sinterizagcao em forno, respectivamente. A matéria-prima
utilizada na PIM pode ser metalica, ceramica ou ainda um compasito [11].

A Moldagem de Metais por Injecédo (MIM) € um processo derivado da MPI,
com a unica diferenga que a matéria predominante da carga injetavel se trata de
materiais metalicos. Esse processo, mostrado na Figura 3, tem seu inicio com a
mistura do p6é metalico com um aglutinante (binder), resultando-se na matéria prima
granulada a ser injetavel (pellets ou feedstock). Na sequéncia, a carga injetavel é
inserida no molde, ganhando o formato da peca. Apds vem a etapa de desmolde, e
entdo a peca “verde” sofrera em seguida um processo para a extragdo do
aglutinante (debinding). Por fim, a peca “marrom” sera submetida ao processo de
sinterizagdo com o principal objetivo de ganhar resisténcia mecanica [9]. A Figura 4

mostra a quantidade de aglutinante remanescente em cada uma dessas etapas.



Figura 3 — Etapas do Processo MIM
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Fonte: Adaptado de Hauck (2017, p. 3) [12].

Figura 4 — Propriedades mecanicas das pecas entre as etapas do

processo MIM.
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Fonte: Adaptado de Xiangji Kong (2011, p. 19) [13].

431 CARACTERISTICAS DO PROCESSO MIM

A tecnologia MIM apresenta um alto acabamento superficial,
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com

tolerdncias dimensionais de aproximadamente 3% [14] e as pecas finais deste
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processo possuem, aproximadamente, uma densidade picnométrica final de 97%.
[15].

O processo MIM é vantajoso por permitir a manufatura econémica de baixos
e altos volumes de pegas com formatos complexos, tendo ainda uma grande
variedade de metais e compostos intermetalicos como matéria-prima para a
confecgao dos produtos finais [16]. Dentre outras vantagens desta técnica temos:
um baixo tempo de produgdo em comparagdo com os processos de fundicéo e
usinagem; a reduc¢do do desperdicio de material devido a matéria-prima ser um
liquido injetavel; e poucas operagdes de acabamento s&o necessarias até chegar
no produto final [17].

A medida que o tamanho dos produtos a serem fabricados sdo reduzidos,
a precisdao dimensional aumenta, pois essa fica dentro de alguns décimos de
micrémetros [18]. Para solucionar esse problema, a tecnologia pu-MIM utiliza pés
metalicos mais finos, da ordem de micrometros, melhorando a precisao dimensional
e a rugosidade dos produtos (ver Figura 5). Também é esperado o crescimento do

grao reduzindo a temperatura de sinterizagao [19].

Figura 5 -Tolerancia Dimensional versus Tamanho do Componente MIM.
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Fonte: Adaptado de Nishiyabu (2012, p.107) [20].
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Uma peca construida pelo método MIM requer um projeto com base na sua
forma, tamanho e geometria para obterem uma performance desejada. No entanto,
0 processo possui algumas limitagdes. Deve-se evitar projetos contendo cantos
agudos, transigdes de espessuras grossas para finas, angulos de inclinagéo e raios
de canto. Ja as restricbes acerca da espessura da pecga séo limitadas pela matéria-
prima a ser utilizada. A maioria das pecas, normalmente, possuem uma espessura
de secao transversal maxima inferior a 7mm. Insumos a base de acetal ou de
polissacarideo-agua, sao exemplos de matérias-primas que permitem a fabricagao

de componentes contendo se¢des transversais mais espessas [21].

4.3.2 APLICAGOES UTILIZANDO O PROCESSO MIM

Mathew e Mastromatteo (2003) [22], utilizaram uma carga injetavel com
base em um aglutinante feito de agar a base de agua juntamente com o p6 do ago
inoxidavel 17 — 4PH. O aglutinante utilizado permite produzir pecas grandes e
grossas na faixa de um a dois quilos, enquanto que as propriedades de tragao média
do ago 17 — 4PH sé&o equivalentes a dos componentes forjados e superiores a das
pecas fundidas. Assim, essa combinagdo garante a confeccdo, através da
tecnologia MIM, de componentes de alto desempenho para a industria
automobilistica.

Ferreira, Vieira e Costa (2016) [23], empregando o MIM e tendo o ago 316L
como pdé metalico desse processo, produziram implantes dentarios revestidos com
fina pelicula de sulfuretos dichalcogenetos (W-S-C) que confeccionou uma alta
dureza e quase reduziu o atrito. Essa produc¢ao resultou em implantes mais baratos,
na qual a modificacdo da superficie garante uma bioatividade semelhante ou
superior aos implantes comerciais.

Ott e Peretti (2012) [24], investigaram o processo MIM para a sua aplicagao
em superligas para fabricar componentes aeroespaciais pequenos e de formato
complexo. Realizando um controle suficiente sobre as etapas de processamento,
de riscos de inclusdes e andlise quimica, concluiram que essa tecnologia pode ser
aplicada com sucesso para produzir componentes aeronauticos utilizando a liga de
ago 718.

Vérias sdo as areas e as demandas pelo uso da tecnologia MIM. A Tabela

1 exemplifica as aplicagcdes potenciais desse processo.
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Tabela 1 - Aplicabilidade do processo MIM

Areas Aplicagoes Potenciais

Sistemas de sincronizagéo do motor, inje¢cdo de combustivel, componente do trilho
de combustivel, pequenas engrenagens de precisao, dispositivos de segurancga de
Automotiva passageiros, bombas, sensores de pressao, componentes do sistema ABS,
componentes decorativos internos e externos, conectores de servigo severo,

sistemas de ignigdo, componentes de valvula variavel.

Dental Ferramentas, equipamentos e braquetes ortoddnticos.

. Arco e flecha, ciclismo, armas de fogo, molinetes de pesca, facas, ferramentas
Esportiva . .
recreativas, equipamentos de mergulho.

Sensores de pressdo, componentes de compressores, ferramentas elétricas,
Indastria  ferramentas manuais, pequenas engrenagens de precisado, conectores de servigos

severos, conjuntos mecanicos, gatilhos, valvulas, bombas.

Ampla gama de aplicagbes de dispositivos para componentes de atuacgao, fixagao,
Médica corte, perfuragao, vedagao, grampeamento, sutura. Estudos de biocompatibilidade

estdo em andamento para determinar a adequagao do LM105 para implantes.

Fonte: Adaptado de Hauck (2017, p.18) [12].

4.4 MANUFATURA ADITIVA

Segundo a norma ASTM F2792-12 (2012) [25], fabricagao aditiva pode ser
definida como “processo de unir materiais para fazer objetos a partir de dados de
um modelo 3D, geralmente camada apds camada, ao contrario de metodologias de
fabricagdo subtrativas, como a usinagem”.

A Manufatura Aditiva (Additive Manufacturing - AM) é uma tecnologia para
fabricar objetos reais tridimensionais (3D), usando metais, ceramicos ou plasticos,
os quais podem ser usados em varias aplicacdes [26]. O processo da manufatura
aditiva, conforme ilustrado pela Figura 6, tem inicio com o modelamento de um
modelo geométrico em 3D, o qual é decomposto, eletronicamente por meio de um
plano cartesiano 2D em varias fatias, essas serdo impressas e entdo empilhadas e

aderidas uma as outras, consolidando assim entao, o produto final.
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Figura 6 - Etapas de um processo de impressao 3D.
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Fonte: Volpato (2017, p. 17) [27]

Conforme mostrado no ANEXO A [28], varios s&o os termos utilizados para
se referirem a Manufatura Aditiva. Embora sejam comumente considerados
sinbnimos, ha por parte de alguns autores uma distingao entre a MA e a Impresséao
3D. Para Aranha (2019) [29], o termo Impressao 3D se trata de um processo com
ajustes de parametros dependente da casualidade e da habilidade do operador, ao
passo que MA é o processo de construgao de pecas por Impressao 3D, no qual é
assegurada a garantia da qualidade do produto final, por meio de processos
automaticos, da supervisdo e controle dos limites de toleréncia previamente
estabelecidos. Assim podemos dizer que a MA engloba o processo de Impresséao
3D.

441 HISTORIA DA MANUFATURA ADITIVA (MA)

A histéria da MA tem seu inicio na década de 1980 no Japao, onde Hideo
Kodama registra o primeiro pedido de patente de impressdo 3D, descrevendo um
sistema de prototipagem rapida de polimero que usa luz ultravioleta para endurecer
o material [30-33].

Em 1983, Charles Hull inventou a primeira maquina de Estereolitografia
(SLA), conseguindo no ano de 1986, a primeira patente para a impressao 3D em
uma maquina SLA. Hull continua a cofundar a empresa 3D Systems Corporation.
No ano de 1988, a 3D Systems comercializa o SLA-1, essa que foi a primeira

impressora para Prototipagem Rapida [32,34].
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No ano de 1988 Carl Deckard registra uma patente para um processo de
Sinterizagao Seletiva a Laser (SLS). A patente foi emitida em 1989 para DTM, Inc.,
uma empresa posteriormente adquirida pela 3D Systems [32,35].

Em 1989, Scott e Lisa Crump solicitam uma patente para o processo de
Modelagem por Deposicdo Fundida (FDM). Scott Crump continuaria a fundar a
empresa Stratasys. Neste mesmo ano, Hans Langer estabelece a EOS GmbH na
Alemanha e se torna um lider da industria em pesquisa de sinterizac&o a laser [32].

Em 1997, a AeroMat produziu a primeira amostra de metal impresso em 3D
usando a Manufatura Aditiva a Laser (LAM), processo esse que utiliza lasers de alta
poténcia para fundir ligas de titanio em pd. Posteriormente, em 1999, o Instituto
Wake Forest de Medicina Regenerativa produz o primeiro 6érgéo impresso em 3D
para cirurgia de transplante, uma bexiga urinaria desenvolvida em laboratorio [32].

Em 2005, Dr. Adrian Browyer inventa o conceito de codigo aberto RepRep
para criar a autorreplicagdo do processo de impressdo 3D. Tal feito contribuiu
consideravelmente para a criagao de varias novas impressoras 3D. Logo em 2008,
“Darwin” tornou-se a primeira impressora 3D comercialmente disponivel projetada
com o codigo aberto RepRep [32,36] Também em 2008, Shapeways cria um servigo
de impressao 3D, o qual permite que 0s usuarios enviem seus proprios arquivos
para serem fabricados [32,37].

Em 2009, a patente do processo de FDM detida anteriormente pela
Stratasys expira. Isso fez com que o pregco médio da impressora 3D que imprime
sob a metodologia FDM caisse de US $ 10.000 para menos de US $ 1.000. Nesse
mesmo ano, a Makerbot leva a impressao 3D para uma convencional plataforma de
faca vocé mesmo, distribuindo kits para pessoas que queiram construir suas
préprias impressoras 3D. A Makerbot também cria a biblioteca de arquivos
Thingiverse permitindo que os usuarios enviem e fagam downloads de arquivos 3D
imprimiveis, tornando assim a maior comunidade de impressdo 3D online e de
repositério de arquivos 3D. A Makerbot viera a ser vendida em 2013 para a
Stratasys, por cerca de US $ 400 milhdes [32].

Em 2011, no Reino Unido, a Universidade de Southampton projeta e
imprime em 3D a primeira aeronave impressa em 3D n&o tripulada [32,38]. Em
2013, no Canada, Kor Ecologic apresenta o Urbee, um protétipo de carro com

carroceria impressa em 3D [32,39-40].
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A Cellink, uma empresa sueca, apresenta ao mercado no ano de 2019 a
primeira bio-tinta padronizada a ser comercializada, derivada de um material de alga
marinha denominado alginato nao celulose. A bio-tinta pode ser usada para imprimir
cartilagem de tecido. Posteriormente, no final do ano, a Cellink langa a impressora
3D INKREDIVEL para servicos de bioimpressdo, criando assim um mercado
acessivel para a bioimpresséao [32,41].

Com o vencimento de muitas patentes e os crescentes projetos de cédigo
aberto, atualmente existem mais de 170 fabricantes de sistemas de impressora 3D
em todo o mundo. Esta lista inclui: Sistemas 3D, Stratasys, Fusion3, Formlabs,

Desktop Metal, Prusa e Voxel8, entre muitos outros [32].

4.4.2 CLASSIFICAGAO DOS PROCESSOS DE MANUFATURA ADITIVA

A norma EN ISO / ASTM 52921: 2017 [42] classifica os processos de MA
em sete categorias diferentes, sendo elas: i) a Extrusdo de Material, ii) a
Fotopolimerizacdo em Cuba, iii) o Jateamento de Material, iv) o Jateamento de
Aglutinante, v) a Laminacdo de Folhas, vi) a Fusdo em Cama de P6 e, vii) a
Deposicao de Energia Direta. Na Tabela 2, temos uma sintese dessa classificagao,
contendo assim, para cada um desses sete processos as suas tecnologias, a sua

descri¢do, os materiais utilizados, e por fim, as suas vantagens e desvantagens.
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Tabela 2 — As sete categorias da MA e suas descrigdes de acordo com a EN ISO / ASTM 52921: 2017 [6].

Categoria Tecnologias Descrigao Materiais Tipicos Utilizados

Vantagens/Desvantagens

Fabricagdo com Filamento Fundido

(Fused Filament Fabrication - FFF) Pelotas ou filamentos de

polimeros termoplasticos,
compostos, polimeros altamente
preenchidos com metais ou
ceramicos. Tintas altamente
preenchidas contendo um
ceramico ou po metalico.

Processo em que o material

Modelagem por Deposigao de Material é seletivamente extrudado
Fundido

(Fused Deposition Modeling - FDM™)

Extrusao de Material

(Material Extrusion) através de um bico ou

orificio.
Escrita Direta com Tinta

(Robocasting or Direct Ink Writing - DIW)

Equipamento barato.
Grande variedade de materiais.
Facil de usar.
Espacos de construgdo pequenos a grandes.
Pecas multimateriais sdo possiveis.
/

Superficie mais aspera, limitada pelo raio do bico. A
precisdo e a velocidade podem ser baixas.
Anisotropia de propriedades.

Sao necessarias estruturas de suporte.

Estereolitografia
Stereolithographic apparatus (SLA)

Processamento Digital de Luz

Fotopolimerizagao Digital Light Processing (DLP)

em Cuba
(Vat Photo-

. Varredura, Rotagao e Fotocura Seletivamenta
Polymerization)

(Scan, Spin, and Selectively Photocure - 3SP)

Produgédo Continua da Interface Liquida
(Continuous Liquid Interface Production - CLIP)

Processo que utiliza
fotopolimerizagao.

O fotopolimero liquido é
curado seletivamente por
polimerizagéo ativada por

luz ultravioleta.

Resinas de fotopolimero curaveis

por UV (com varios
enchimentos).

Alto nivel de complexidade e precisao.
Acabamento de superficie liso.
Acomoda grandes areas de construgéo.

/

Apenas foto-resinas.
Mondmeros liquidos podem ser prejudiciais.

O deslizamento do material pode ocorrer apds a cura.
Necessita de pos-processamento longo.
Estruturas de suporte podem ser necessarias.
Equipamento caro.

Jatos
(Polyjet)

Jateamento de
Material
(Material Jetting)

Impresséao de Curvas Suaves
(Smooth Curvatures Printing - SCP)

Modelagem Multi-Jato
(Multi-Jet Modeling - MJM)

Processo em que goticulas
do material de construgéo
(como por ex. fotopolimero
e cera) sao seletivamente
depositados.

Fotopolimeros, polimeros

termoplasticos, ceras,
compostos.

Alto nivel de preciséo.
Permite pegas coloridas.
Pecas multimateriais sdo possiveis.
/

Sao necessarias estruturas de apoio.
Numero limitado de materiais.

Impressao 3D
(3D Printing - 3DP)
Jateamento de
Aglutinante
(Binder Jetting)

Tecnologia da ExOne™

Tecnologia da VoxelJet™

Processo no qual um
adesivo liquido ou agente
de ligacgao (aglutinante) é
seletivamente depositado
para unir materiais em po.

Plasticos em po, metais,
ceramicos, vidro e areia.

Altas taxas de construgao volumétrica.

Custo relativamente baixo (ndo metais).
Permite a combinagao de folhas de metal, incluindo
componentes embutidos.

/

O acabamento depende do material usado.

O pds-processamento é necessario.

As propriedades dependem do adesivo usado
Materiais limitados.
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Tabela 2. Cont.

Categoria

Tecnologias Descrigéao Materiais Tipicos Utilizados Vantagens/Desvantagens

Laminagao de
Folhas
(Sheet Lamination -
SL)

Altas taxas de construgao volumétrica.
Custo relativamente baixo (ndo metais).
Permite a combinagao de folhas de metal, incluindo
Processo no qual as folhas . . componentes embutidos.
Papéis, folhas de plastico, |

de material sao ligadas para folhas/fitas metalicas
formar o objeto. ’ O acabamento depende do material usado.
O pés-processamento é necessario.
As propriedades dependem do adesivo usado.
Materiais limitados.

Manufatura de Objetos em Laminas
(Laminated Object Manufacture - LOM)

Deposicao Seletiva de Laminas
(Selective Deposition Lamination - SDL)

Manufatura Aditiva Ultrassé6nica
(Ultrasonic Additive Manufacturing - UAM)

Fusdo em cama de
po
Powder Bed Fusion

Sinterizagado de Metal Direta por Laser
(Direct Metal Laser Sintering - DMLS)

Sinterizacao Seletiva a Laser
(Selective Laser Sintering - SLS)
Construgéo de pegas com um alto nivel de

Fusao Seletiva a Laser complexidade.
(Selective Laser Melting - SLM) O p6 atua como material de suporte.
Processo no qual a energia Grande variedade de materiais disponiveis.
Fusao por Feixe de Elétrons térmica funde seletivamente Plasticos, metais, pds ceramicos /
(Electron Beam Melting - EBM) regides superficiais de uma e areia. O equipamento é mais caro.
camada de po. Sao necessarios pos especiais sao mais caros e
Fusao Multi-Jato podem ser prejudiciais.
(Multi-Jet Fusion) Os po6s podem envelhecer/oxidar facilmente.

O pos processamento geralmente é necessario.
Tecnologia de Fuséao a Jato da HP
HP Jet Fusion™

Alta Velocidade de Sinterizagao
High Speed Sintering - HSS

Deposigao de
Energia Dirigida
Directed Energy

Deposition

Construgéo nao limitada por direg&o ou eixo.

Deposigao de Metais a Laser Eficaz para adicionar recursos e reparos.
Laser Metal Deposition - LMD . Varios materiais podem ser depositados em uma
Processo no qual a energia Gnica parte
I o térmica focalizada é usada . - . - . a parte. -
Adicao Volumétrica a Laser ara fundir materiais por Fios metalicos, pds metalicos e Maior taxa de deposigdo em um unico ponto.
Laser Engineered Shaping - LENS P P pos ceramicos. /

fusdo conforme o material

esta sendo depositado. Os p6s podem ser prejudiciais.

Deposigao Direta de Metal O acabamento depende do material.
Direct Metal Deposition - DMD O pds-processamento é necessario.
Materiais sdo limitados.

Fonte: Adaptado de Gonzalez-Gutierrez et al. (2018, p.4,5) [43].
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44.3 ETAPAS DO PROCESSO GENERALIZADO DA MANUFATURA ADITIVA

Os processos para a produgédo de um modelo 3D impresso, usualmente

obedecem as etapas mostradas na Figura 7.

Figura 7 - Processo generalizado da Manufatura Aditiva.

Processamento e

Arquivo de seccionamento do Arquivo Processo de Objeto 3D
Modelo CAD 3D. extensao . STL Manufatura Impresso e pos-
arquivo .STL em . e
.STL. seccionado. Aditiva. processamento.

um Software.

Fonte: Adaptado de Campbell et al. (2011) [44].

Primeiramente, um modelo 3D de Desenho Assistido por Computador
(CAD) é preparado. Esse pode ser gerado a partir do zero, utilizando scanners 3D,
por Tomografia Computadorizada (TC), ou ainda por Imagem por Ressonancia
Magnética (MRI) no caso dos implantes médicos.

Em seguida, o modelo CAD é analisado e otimizado com o auxilio de
técnicas de otimizagdo computacional, como a Analise de Elementos Finitos (FEA).
Posteriormente, o modelo CAD sera transformado em um arquivo Standard
Triangulation ou Tessellation Language (STL) e importado para uma configuragao
AM.

O formato STL carece de muitos recursos, como por exemplo a dificuldade
de distinguir cores ou materiais nas pecas. Para suprir essa necessidade, a ASTM
ISO implementou um novo formato, o Additive Manufacturing File Format (AMF)
[45]. A exemplo do AMF, existem mais de 30 outras alternativas ao arquivo STL,
trés exemplos importantes das quais sdo OBJ, PLY e 3MF [46].

Subsequentemente, o arquivo STL ou outro formato contendo a forma
geométrica precisa ser fatiado em camadas finas. Também, é necessaria a

programagao do movimento da unidade de deposi¢cdo ou fusdo ("cabecga de
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impressao") e do substrato ("plataforma de impressédo"), bem como outros
parametros que viabilizarao a impressao do objeto 3D. Tudo isso é preparado em
um software que utiliza o cddigo G, que é uma é uma linguagem de programagao
de controle numérico.

Posteriormente deve-se realizar a especificacdo dos parametros, e a
préxima etapa da-se com uma maquina MA que ira imprimir o objeto tridimensional,
camada por camada. Apds a impressao, o objeto € removido da plataforma de
construcao. O excesso de material de construgéo nao ligado precisa ser removido
em uma etapa de limpeza, que dependera do tipo de tecnologia MA a ser utilizada.

Por fim, pode ser necessario um poés-processamento adicional, como
polimento, revestimento e tratamento térmico. Ainda, como a exemplo do uso da
tecnologia FFF, a qual foi empregada neste trabalho, a remocao do aglutinante
seguido da sinterizagdo sao processos necessarios para a obtengdo de uma peca

funcional.

4.4.4 APLICAGOES DA MANUFATURA ADITIVA

A MA é uma realidade nos mais variados setores da economia mundial.
Sera abordado neste capitulo, algumas das aplicagbes da MA na industria

aeronautica, na industria automobilistica e na area da saude.

Industria Aeronautica

Na area da aeronautica, a MA possui um enorme impacto. A reducdo de
cada quilograma no peso de uma aeronave evita, aproximadamente, durante a sua
vida util a emissao de 25 toneladas de gas carbdnico (C0,). As pegas produzidas
por MA pesam até 55% menos e podem reduzir a matéria-prima utilizada em até
90%, fazendo com que a impressao 3D de componentes para o setor aeronautico
ganhe grande notoriedade. Outra grande vantagem da MA para os projetos
aeronauticos € que as novas pecas podem ser projetadas, impressas e testadas em
um periodo de tempo muito curto. [47].

Temos em 2011, utilizando a MA, a criagdo da primeira aeronave impressa
do mundo. Os engenheiros aeroespaciais da Universidade de Southampton

projetaram, construiram e voaram a SULSA (Southampton University Laser
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Sintered Aircraft). Toda a sua estrutura foi impressa, desde as asas até as
superficies de controle integrado [38].

Em 2017, apds a aprovagéo da EASA (Agéncia Europeia para a Seguranga
da Aviagao), a Airbus foi a pioneira a ter uma pega de titanio 3D, produzida por MA,
incorporada ao processo de producao em série de aeronaves [47]. Este passo foi
extremamente importante, visto que a Impressdo 3D pode viabilizar e facilitar a
obtencido de componentes com geometrias complexas garantindo um bom padrao
de seguranca e qualidade.

Na busca pela reducédo de massa, casos praticos de engenharia nos ultimos
anos provaram que a combinacdo adequada de otimizacdo de topologia e
tecnologias da MA resultam em uma abordagem eficaz para os projetos de
estruturas de alto desempenho [48-49]. A Companhia Europeia de Defesa
Aeronautica e Espacial (EADS) obteve o design inovador do suporte de dobradica
do Airbus A320 usando a otimizagao da topologia e tecnologias de fabricacéo aditiva
tendo uma reducao de 64% da massa com relagéo ao projeto original [50]. Também
utilizando a otimizagado da topologia juntamente com técnicas de MA, Shi et al.
(2020) [51], remodelaram um suporte aeroespacial, atingindo uma redugao de 18%
da massa estrutural, garantindo a satisfagcao de todos os desempenhos mecanicos

necessarios do projeto original.

Indastria Automobilistica

A exemplo da industria aeronautica, um dos principais requerimentos que o
setor automobilistico necessita € a reducdo de peso dos componentes utilizados
nas fabricacdes dos autos. Além de possibilitar a manufatura de pecas mais leves,
a MA permite criar geometrias complexas, que podem resistir a temperaturas acima
da média dos 105° C para os componentes perto do motor ou ainda, que podem ser
resistentes ou a prova d’agua [52].

Devido a grande variedade e versatilidade de matéria-prima utilizada nas
impressdes 3D da MA, varios tipos de componentes podem ser fabricados para o
setor automobilistico. Temos como exemplos, escapamentos, para-choques,
painéis, estruturas de assento, pneus, calotas, molas de suspenséo, portas, dentre

varios outros [52-53], como ilustra a Figura 8.
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Figura 8 — MA aplicada no setor automobilistico.

AIUALMENIE Aplicagao: Prototipagem, ferramentas

customizadas

Tecnologia AM: FDM/FFF, BJ, SLS, SLM. X

Materiais: Polimeros, ceras, acos para trabalho Aplicagao: VentilagGes de refrigeraggo.

Aplicagéo.: Borr‘lbas, valvulas. aquente. Tecnologia AM: SLM.
Tecnologia AM: SLM, BEM. Materiais: Ligas de aluminio.

Materiais: Ligas de aluminio.

Aplicagdo: Para-choques,
quebra-vento.

Tecnologia AM: SLS.
Materiais: Polimeros

FUTURAMENTE

L Interior e Assentos
Aplicagao: Painéis, estruturas de assento.
Tecnologia AM: SLS, SLA.
Trem de Forga Materiais: polimeros.
Aplicagdo: Componentes domotor. ~ /
Tecnologia AM: SLM, EBM.

j , Rodas, pneus e suspensio
Materiais: Aluminio, ligas de titanio. - ,

Aplicagédo: Calotas, pneus, molas suspensas.
Tecnologia AM: SLS, BJ, SLM.
Materiais: Polimeros, ligas de aluminio.

/
/
Quadro, Corpo e Portas / /

- L O ; [ \ ..
Aplicacao: Painéis da carroceria. / | .‘ Eletronica

Tecnologia AM: SLM, EBM. [ Aplicacio: C t butid
Materiais: Ligas de aluminio. plicagdo: Componentes embutidos como sensores,

| e painéis de controle de parte nica.

" ‘. 5 — Tecnologia AM: SLS.
Componentes Originais de Fabrica  materiais: Polimeros.

Aplicagdo: Corpo em branco.
Tecnologia AM: SLM, EBM.
Materiais: Aluminio.

Fonte: Adaptado de Deloite (2014) [53].
Area da Saude

Na area da saude, a MA permite solugdes sob demanda para uma ampla
gama de necessidades, que vao desde os equipamentos de protecdo pessoal a
dispositivos médicos e até mesmo enfermarias de isolamento. Um grande e
oportuno uso dessa tecnologia inovadora e versatil esta ligada a solugdo de
desequilibrios de oferta e demanda causados por tendéncias socioecondmicas e
interrupcdes nas cadeias de abastecimento [54].

Outro grande e inovador uso da MA foi na atual pandemia da COVID-19
(2019-2022). As mascaras Venturi sdo utilizadas para misturar o oxigénio puro das
linhas hospitalares com o ar do hospital, com a finalidade de produzir um ar mais
oxigenado, acima da composig¢do natural de 21%. Para realizar tal feito, essas
mascaras contam com uma valvula especial que pode ser facilmente quebrada
devido as suas retiradas e trocas. Em Brescia, na Italia, devido ao grande colapso
da doenca, havia falta tanto de mascaras quanto de valvulas. Uma solucao para

esse momento tdo importante, e desenvolvida por Cristian Fracassi, CEO da
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empresa Isinnova, foi a reproducdo e, portanto, a impressao dessas valvulas
utilizando a MA [55].

4.5 USO DE TECNOLOGIAS DE MA INCORPORADAS AO PROCESSO DE
PRODUGAO MIM

Uma das grandes caracteristicas do emprego da tecnologia MIM é o seu
alto custo para a produgao unitaria ou de pequenos lotes. Essa desvantagem deve-
se, principalmente, ao elevado gasto a ser despendido na criacdo dos moldes a
serem utilizados para as etapas de prensagem e de fundigdo durante a fabricagao
da peca verde. Por conseguinte, o uso da MA para a confecgao das pecas verdes
reduz significativamente os custos de producdo dessa etapa, expandindo e
aumentando a viabilidade da fabricacdo de componentes utilizando o processo MIM
[56-60]. Temos entdo, uma sequéncia de processos, impressio da peca verde com
a manufatura aditiva (modelagem) seguida dos processos de extragao de ligantes
e sinterizagdo. O conjunto dessas etapas € conhecido como SDS - Shaping,
Debinding and Sintering [61-62].

Dentre as sete categorias da MA EN ISO / ASTM 52921: 2017 [43] descritas
na Tabela 2, duas delas sdo capazes de integrar o processo MIM na producéo da
peca verde, sendo uma delas o Jateamento de Aglutinante e a outra categoria
Extrusdo de Material (com as tecnologias Fabricagao com Filamento Fundido - FFF
ou Modelagem por Deposicao de Material Fundido — FDM). No processo de
Jateamento por Aglutinante os pds metdlicos e o aglutinante sdo utilizados
separadamente, enquanto que nos processos FFF/FDM essa matéria prima € uma

mistura [60].

4.51 TECNOLOGIA JATEAMENTO DE AGLUTINANTE (BINDER JETTING)

A impresséao utilizando o processo MA Binder Jetting (BJ), representada
pela Figura 9, tem o seu inicio com o suprimento de pd, sendo feita por um pistao e
um rolo de rotagao contraria que ira distribuir uma fina camada de pé para o topo
da camera de construgdo. Apds, um cabegote de impressdo a jato de tinta,
multicanal, depositara o aglutinante nas regides especificas do leito de p6 para a

criagcao do padrao 2D para a camada. Entdo, a camada de construgao ira abaixar,
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sera adicionada uma nova camada de pd para que a préxima camada seja
construida, e esse processo sera repetido até o término da peca verde. [63-64].
Apds a impressao da pega verde, na tecnologia MIM, s&o necessarios como
etapas de pos-processamentos os processos de debinding e de sinterizagao para a
completa remoc¢ao do aglutinante e melhora das propriedades mecéanicas da peca.
A maioria dos ligantes utilizados no BJ é baseada em compostos organicos
que se decompdem termicamente. O debinding € uma etapa critica e eficaz para a
obtencdo de melhores propriedades, precisdo e consisténcia. No entanto, ha
poucos trabalhos publicados acerca desse pds-processamento nos componentes
criados sob a manufatura BJ. Quanto ao processo de sinterizagao, se as particulas
forem suficientemente pequenas e o corpo verde for consideravelmente denso, o

corpo impresso pode se aproximar da densidade total (>99 % tedrico) [63].

Figura 9 — Representacido esquematica da tecnologia Binder Jetting na
producao de pecas verdes para o processo MIM.

Reservatério
de Aglutinante

Cabecote de

= P6 nado
Rolo Espalhador 'mpm{‘ Aglomerado
' @ Peca Verde - /
Camera de
Construgdo
Pistdo de Pistio de
Alimentagédo Construcio
de P6 g

Fonte: 3DEO Co. (2022) [65].
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4.5.2 TECNOLOGIA FDM/FFF

Nao ha diferengas entre as tecnologias de manufatura FFF e FDM. As
diferentes terminologias tratam-se de questdes comerciais. O processo FDM foi
desenvolvido e patenteado pela empresa Stratasys Inc. Como as outras empresas
nao podiam utilizar o nome FDM para referenciar seus processos, o termo FFF foi
criado a fim de permitir que outras pessoas e companhias discutam e utilizem essa
metodologia de manufatura [43,66-69].

Neste modelo, exemplificado pela Figura 10, um filamento de polimero,
continuamente alimentado por um liquefator, é fundido e extrudado por um bico que
apos sucessivas camadas ira construir a pecga final. Essa tecnologia oferece baixo
custo de fabricagao, flexibilidade no projeto estrutural e operagao livre de superviséo
[70-71].

Figura 10 — Representacao esquematica da morfologia e das etapas da
tecnologia FDM/FFF incorporada ao processo MIM.

FFF / FDM Extrag.:ao Extracao Difusao
I l Quimica Térmica Atdmica
Manufatura Aditiva Extracdo de Solvente

Componente
[ do Solvente [] solvente

[ 1 P6 Metilico

Fonte: Adaptado de Gonzalez-Gutierrez et al. (2018, p.10) [43].

Muitos dos filamentos de metais disponiveis no mercado, possuem uma
baixa porcentagem de carga (pdés metalicos). Assim, as impressdes utilizando esses
filamentos, tem em sua maioria, apenas fins decorativos [72]. Para contornar esse
problema, a empresa BASF criou um produto denominado UltraFuse 316 LX

Filament para ser impresso em uma impressora desktop FFF e subsequentemente
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processado pelas etapas de extragcado do aglutinante e sinterizagdo, permitindo a
producdo segura, simples e econbmica de pecgas totalmente metdlicas para
aplicacbes em protétipos, ferramentas e pecas funcionais. O alto teor de metal no
filamento (cerca de 90%) e a sua distribuicdo uniforme dentro da matriz do ligante,
reduzem o risco de defeitos e consequentemente, aumenta a taxa de sucesso da

impressao [73].

4.6 AGOS INOXIDAVEIS E SUAS APLICAGOES

Os acos inoxidaveis sao ligas de ferro (Fe), carbono (C) e cromo (Cr) e
outros componentes, contendo no minimo 10,50% de teor de cromo, elemento esse
que confere a essa classe de acos uma elevada resisténcia a corrosao. Ainda,
apresentam excelente ductilidade e soldabilidade e podem ser aplicados tanto em
temperaturas altas (até 1150 °C) como baixas (condi¢des criogénicas) [74]. Os agos
inoxidaveis sao classificados em Ferriticos, Austeniticos, Martensiticos, Duplex e
Endureciveis por Precipitacdo. As subsecdes posteriores irdo abordar os agos 316L
e 17-4 PH, classificados como austeniticos e endureciveis por precipitagao,
respectivamente. Esses tipos de acos estdo dentre os mais utilizados nas

impressdes tridimensionais atuais.

4.6.1 ACOS INOXIDAVEIS AUSTENITICOS

Os acos inoxidaveis austeniticos (ver Figura 11), recebem esse nome
devido a adicao de elementos como niquel (Ni) e manganés (Mg), estabilizadores
da fase austenita a temperatura ambiente. Os austeniticos ndo sofrem alteracdes
alotrépicas durante a mudanca de temperatura, ou seja, ele conservara a sua
estrutura CFC, o que conferem a esse tipo de aco inoxidavel a propriedade de
serem nao magnéticos, consequentemente, favorecendo a ductilidade e a
tenacidade [75].
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Figura 11 — Classificagdo dos agos inoxidaveis austeniticos de acordo com a sua

composigao.
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Fonte: Carb6 (2008, p.17) [74].

Pela Figura 11 podemos observar que o ago inoxidavel austenitico 316
possui em sua composi¢ao menos que 0,08 % de C, 16 a 28 % de Cr, 10 a 14% de
Ni, e 2 a 3% de Mo. Quando submetido a temperaturas entre 425 a 850°C, o carbono
e o cromo se combinam e formam precipitados e carboneto de cromo (Cr23C6)
causando o empobrecimento de Cr nos contornos de graos, fendbmeno conhecido
como sensitizagao. Isso resultara em corrosdes intergranulares, uma vez que o Cr
nao estara ali para proteger o ago contra a oxidagao. Por sua vez, o 316L, possuindo
menos que 0,03 % de C, 16% a 18% de Cr, 10 a 14% de Ni, e 2 a 3% de Mo, € uma
versdo baixo carbono do 316, que o torna utilizavel na fabricagdo de equipamentos
que venha a trabalhar em meios capazes de provocar corrosdo em materiais

sensitizados [74].

Filamento de ago 316L para MA em impressoras FFF/FDM

Um dos tipos de filamentos mais utilizados é o comercial Ultrafuse 316LX, da

BASF [76], que & composto de uma mistura metal-polimero, contendo em sua
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composi¢cao um volume de pdé metalico superior a 80%. Apds a manufatura em
impressoras do tipo FFF/FDM e as etapas de debinding e sinterizagdo, esse
material possibilita a produ¢do de componentes em ago inoxidavel austenitico do
tipo 316L, possuindo aproximadamente, dureza Vickers de 120 HV,,, 174 MPa e
550 MPa de tensao de escoamento e de tenséo de ruptura, respectivamente.

Safka et al. (2020) [77] avaliaram as propriedades mecéanicas do ago
inoxidavel AlSI 316L laminado convencional com outros dois materiais, também da
AISI 316L, porém obtidos por MA diferentes. O primeiro deles se trata do material
obtido pelo processo FFF utilizando o filamento Ultrafuse316LX e a maquina Felix
Tec4, o segundo processamento € o resultado do material AISI 316L aplicando a
tecnologia aditiva SLM através do equipamento SLM280HL. Através dos ensaios de
tracado, constatou-se que dentre todos os processos: o Ultrafuse 316LX possui a
maior ductilidade e também os menores valores de tenséo de ruptura e de tensao
de escoamento; os espécimes obtidos por SLM sdo os mais frageis e os que
apresentam maiores variagdes nos seus resultados, no entanto possuem tensao de
ruptura e tensdo de escoamento semelhantes ao 316 laminado, resultados esses
que sao maiores que o Ultrafuse 316LX. O processo obtido pela técnica FFF
mostrou-se interessante por possuir propriedades mecanicas aceitaveis e uma alta
ductilidade.

Thompson et al. (2019) [78] imprimiram pecas verdes para integragcao ao
processo MIM. Um filamento contendo 55% de volume de p6 do ago 316 L foi
fundido pela técnica de manufatura FFF. O debinding quimico, para a remogao dos
elastdmeros termoplasticos, foi realizado com a imersdo em ciclohexano a uma
temperatura de 65 °C durante 57 horas para a espessura de 6mm da peca. Ja o
debinding. térmico foi realizado a 750 °C por 90min e permitiu a completa remogéao
da poliolefina, aglutinante secundario. A sinterizagdo ocorreu a 1360 °C durante 120
min, permitindo a eliminagao de poros e obtencdo de uma densidade final de 95,0
% A retragdo com relagao a largura e altura, foram respectivamente de 16,3 e 17,4
%. Embora possuam uma resisténcia mecanica inferior se comparado com os agos
inoxidaveis fabricados convencionalmente, os ensaios mecanicos de flexdo em 3
pontos apontaram que as deflexdes entre os dois métodos sao semelhantes. Tais
resultados tornam o processo SDS uma técnica promissora para a confecgao de

pecas para aplicagbes em que o foco seja a funcionalidade do material.
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Kurose et al. (2020) [79], estudaram na fabricagdo de componentes metalicos
utilizando a manufatura FDM/FFF, sob um filamento composto de 60% de pd
metalico 316L, a influéncia dos seguintes parametros construtivos: direcao de
impressao; espessura da peca; e contracdo do produto final. A maior tensao de
ruptura encontrada foi de 453 MPa para uma deformacéao de 48% foi obtida no corpo
de prova que teve suas camadas impressas no sentido perpendicular a direcao de
tracdo. Ainda, as direcbes tiveram pouca interferéncia sobre a densidade relativa
das partes finais, na qual o maior valor dessa propriedade encontrada foi de 92,9%.
As pecas contendo espessuras de camada igual a 0,1 mm apresentaram
densidades relativas maiores se comparadas com as de espessura igual a 0,3 mm.
Com relagdo a contragcdo da peca, essa caracteristica foi maior no sentido de
impressao adotado, com uma contragdo média de 15 — 17% contra 14 — 15% nas

outras direcdes perpendiculares.

4.6.2 AGOS INOXIDAVEIS ENDURECIDOS POR PRECIPITAGAO

Os acgos inoxidaveis endurecidos por precipitacdo (PH — Precipitation
Hardenable) podem possuir uma matriz austenitica ou martensitica e séao
produzidos através das etapas de solubilizacido e envelhecimento. Na solubilizagao,
elementos de ligas como cobre (Cu), aluminio (Al), titanio (Ti), nidbio (Nb) e
molibdénio (Mo) séo dissolvidos no ago austenitico e, posteriormente esse sera
resfriado rapidamente, formando uma solucéo sélida supersaturada. Entdo, vem a
etapa de envelhecimento, na qual o aco é submetido a uma temperatura inferior
aquela necessaria para a solubilizagdo. Nesse ultimo processo, os compostos
intermetalicos dissolvidos irdo precipitar-se, fazendo com que o ago tenha um
aumento da sua dureza e resisténcia mecéanica sem a presenca de distorgoes,
empenamentos e trincas comumente associados ao tratamento térmico de témpera
[80].

A Tabela 3 traz a composi¢cao quimica de alguns tipos de agos inoxidaveis
endurecidos por precipitacdo. Observe que em alguns casos a nomenclatura é do
tipo %Cr-%Ni PH, dessa forma, ja € possivel identificar a quantidade aproximada

do elemento Cr e Ni na liga.
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Tabela 3 — Composigédo quimica de alguns tipos de agos inoxidaveis endurecidos
por precipitagao.

Ligas C Cr Ni Mo Mn Si P S Outros

Martensiticos

PH13- 12,25- 7,5- 2,0- 0,00
0,05 0,10 0,10 0,01 0,90-1,35Al; 0,01N
8Mo 13,25 8,5 25 8
14,0- 3,5- 2,5-4,5Cu; 0,15-
15-5PH 0,07 - 1,00 1,00 0,04 0,03
15,5 55 0,45Nb
15,0- 3,0- 3,0-5,0Cu; 0,15-
17-4PH 0,07 - 1,00 1,00 0,04 0,03
17,5 5,0 0,45Nb
Custom 14,0- 5,0- 0,5- 1,25-1,75Cu;
0,05 1,00 1,00 0,03 0,03
450 16,0 7,0 1,0 (8%Cmin.)Nb
Custom 11,0- 7,5- 1,5-2,5Cu; 0,8-1,4Ti;
0,05 0,5 0,50 0,50 0,04 0,03
455 12,5 9,5 0,1-0,5Nb

Austeniticos

1,9-2,35Ti;
13,5- 24,0- 1,0-
A-286 0,08 2,00 1,00 0,025 0,25 (0,35max.)Al; 0,1-

16,0 27,0 1,5
0,5V; 0,003-0,01B

Semi-austeniticos

PH15- 14,0- 6,50- 2,0-
0,09 1,00 1,00 0,04 0,04 0,75-1,50Al
7Mo 16,0 7,75 3,0
16,0- 6,50-
17-7PH 0,09 -—- 1,00 1,00 0,04 0,04 0,75-1,50Al
18,0 7,75
0,07- 16,0- 4,0- 2,50- 0,50-
AM-350 0,50 0,04 0,03 0,07-0,13N

0,11 17,0 5,0 325 1,25

0,10- 15,0- 4,00 2,50- 0,50-
AM-355 0,50 0,04 0,03 0,07-0,13N
0,15 16,0 5,0 325 1,25

Fonte: Stephen Lamb (1999) [81].

A Tabela 4 traz os tratamentos térmicos usuais presentes para todos os
acgos endurecidos por precipitacao listados acima.



46

Tabela 4 — Tratamentos térmicos usuais para os agos inoxidaveis endurecidos

por precipitagao.

Tratamento de Condicionamento Transformagao
Ligas Envelhecimento
solubilizagao da austenita martensitica
Martensiticos
PH13-8Mo 925°C, 30min - - 510-620°C, 4h
480°C, 1h; 495-
15-5PH 1035°C, 30min - -
620°C, 4h
480°C, 1h; 495-
17-4PH 1035°C, 30min - -
620°C, 1h
Custom450 1035°C, 1h - - 480-620°C, 4h
Custom455 830°C, 1h - - 480-535°C, 4h
Austeniticos
A-286 900°C, 2h - - 730°C, 16h
Semi-austeniticos
Resfriamento a
PH15-7Mo 1065°C, 30min 955°C, 10min 510°C, 1h
75°C, 8h
Resfriamento a
17-7PH 1065°C, 30min 760°C, 90min 565°C, 90min
15°C, 30min
Resfriamento a
AM-350 1065°C, 90min 930°C, 90min 455°C, 3h
75°C, 3h
) ] Resfriamento a
AM-355 1025°C, 30min 930°C, 90min 535°C, 3h
75°C, 3h

Fonte: Stephen Lamb (1999) [81].

Filamento de ago 17-4 PH para MA em impressoras FFF/FDM

Além do Ultrafuse 316LX [76], a BASF também produz o Ultrafuse 17-4 PH
[82], filamento para impressoras do tipo FFF/FDM. Composto por uma mistura
metal-polimero, na qual a composicdo em volume de pd metalico de
aproximadamente é 90%, o Ultrafuse 17-4PH requer um debinding catalitico com
acido nitrico (HN03) a uma temperatura de 120°C. As propriedades mecanicas dos
componentes impressos dependem da direcdo da impressdo. O processo de
sinterizagcdo € composto pelo ciclo: com uma taxa de 5°C/min, aquecer o forno até

600°C; quando chegar nesse limite, manter a temperatura por durante uma hora;
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utilizando a mesma taxa de aquecimento, injetar caloria até o forno atingir 1300°C;
permanecer por 3 horas e depois deixar a peca resfriar dentro do forno. Se
imprimidos no plano horizontal apresentam tensado de ruptura de 760Mpa, tensao
de escoamento de 680Mpa. Por outro lado, quando imprimidos no plano vertical,
esses valores mudam para 730Mpa e 700Mpa, respectivamente. A dureza Vickers
das amostras impressas € 257 HV,, [83].

No trabalho de Singh et al. (2021) [84], foram utilizados os processos MA e
MIM para a produgao de componentes de ago inoxidavel 17-4PH. As pecas verdes
manufaturadas por uma impressora do tipo FFF/FDM passaram pelos processos de
debinding quimico e térmico. O debinding quimico ocorreu com a imersao da peca
verde em uma solu¢ao aquosa a 60°C por 4 horas, enquanto o térmico ocorreu a
uma temperatura de 500 °C. Foram realizados varios processos de sinterizagao por
3 horas, em temperaturas de 1100, 1200, 1300 e 1360°C. A pe¢ca menos porosa, foi
obtida na maior temperatura de sinterizagao (1360° C), possuindo uma densidade
de volume de aproximadamente 95,6%, tendo a mesma sofrido uma redugao de
14,1%. A maior dureza encontrada foi de 400 HV para as amostras sinterizadas a
partir de 1200°C nao tendo diferengas significativas para temperaturas superiores a
essa. Devido ao grande numero de porosidade, as pecgas verdes apresentaram
baixa resisténcia mecanica. No entanto, as pecas marrons (sinterizadas)
apresentaram uma resisténcia a tracao de 939,5 MPa.

Murr et al. (2012) [85] utilizaram p6s metalicos 17-4 PH produzido por dois
diferentes tipos de atomizagdo: em Argbnio (Ar) que resultou em um ago com
estrutura martensitico e em Nitrogénio (N) que resultou em uma estrutura
predominantemente austenitica. Esses pds metalicos foram utilizados para a
confecgdo de componentes por MA em uma impressora do tipo SLM (do inglés,
Fuséo Seletiva a Laser) com atmosfera controlada, também pelos gases de Argbnio
e Nitrogénio. A impressao na atmosfera controlada de gas Argbnio, resultou em
componentes MA com estrutura martensitica tanto para os pds atomizados por
Argbnio como por Nitrogénio. Ja a impressdo na atmosfera controlada de gas
Nitrogénio nao interferiu na estrutura cristalina do pé utilizado como matéria-prima,
ou seja, as pecgas produzidas com pds atomizados por Argbnio apresentaram
estrutura martensitica, enquanto aquelas produzidas com pds atomizados por
Nitrogénio apresentaram estrutura majoritariamente austenitica. A DRX dos pos

metalicos obtidos nesse estudo pode ser vista na Figura 12.



48

As amostras de 17-4PH preparadas por Huber (2021) [86], foram
produzidas pelo método Jateamento de Aglutinante 3DP (3D Printing — Impressao
3D) na qual uma solugéo aquosa foi seletivamente jateada nos pds metalicos. A
peca verde, apds ser impressa, sofreu também um processo de cura a 180°C por 6
horas. O debinding térmico foi efetuado em trés etapas: 450 °C por 120 min, 600 °C
por 150 min e 650 °C por 30 min. Vérios ensaios com diferentes processos
sinterizacao foram realizados: fixando a temperatura de sinterizagdo em 1300° C e
executando esse processo por 30, 60, 90, 180 minutos e também, fixando o tempo
de 30 minutos nas temperaturas de 1270, 1300, 1330, 1360°C. As melhores
propriedades mecanicas obtidas, tensdo de ruptura de 1050Mpa com um
alongamento maior que 4,0 %, uma microdureza de 330 HV10 e uma porosidade

inferior a 1,0 %, ocorreram no processo com a sinterizagdo a uma temperatura de

1300°C por 90 minutos.

Figura 12 — DRX dos p6s metélicos do ago inoxidavel 17-4 PH produzidos sob

diferentes atmosferas de atomizacao.
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Fonte: Adaptado de Murr et al. (2012) [85].
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4.7 TRATAMENTOS TERMOQUIMICOS

A superficie de um componente mecanico é diretamente afetada por efeitos
mecanicos, fisicos e quimicos (intempéries ambientais). Geralmente, também se
trata do primeiro local a receber carregamentos, sendo muitas vezes submetidas a
friccdo e abrasao [87-89]. Ainda, muitas operacdoes de trabalho requerem
componentes com elevada dureza e que também possuam uma boa capacidade de
absorgdo de impactos. Os tratamentos termoquimicos endurecem apenas a
superficie dos acgos, preservando a tenacidade do nucleo do material, sendo,
portanto, uma solucao indicada para os componentes mecanicos sob as condi¢cdes
de trabalho mencionadas. Outras solugcbes seriam a témpera superficial [89] e a
aplicacao de filmes DLC (Diamond Like Carbon) [90].

Sao exemplos de tratamentos termoquimicos: cementagao, nitretacao,
nitrocementacao, cianetacio, boretacido, aluminizagdo, cromizagao, entre outros.
Neste trabalho foi utilizado o tratamento termoquimico de nitretacao, esse que sera

abordado e aprofundado nas proximas subsecoes.

471 NITRETAGAO

A nitretagdo dos agos trata-se de um processo termo-quimico em que a
superficie do material € endurecida devido a sua distorgao do reticulado cristalino,
causada pela difusdo de atomos de nitrogénio e também pela precipitacao de
nitretos (compostos entre nitrogénio e atomos de ferro e ou elementos de liga) [91].
Dessa forma, um ago submetido ao processo de nitretacdo apresentara trés
camadas: a camada de compostos ou camada branca, a camada de difusao e por
fim, a camada de substrato.

A camada de compostos ou camada branca é a camada mais superficial de
um aco nitretado que pode ser formada por nitretos dos tipos Fe,3N (¢), de estrutura
hexagonal compacta (HC) e/ou de nitretos de Fe4N (y"), de estrutura cubica de face
centrada (CFC). Quando a camada de compostos € formada apenas por um unico
tipo de nitreto, seja ele o do tipo Fe,3N (¢), ou o do tipo Fe4N (y'), teremos uma
camada nitretada mais resistente. Por outro lado, uma camada ndo homogénea, ou

seja, com a presenga de ambos os nitretos Fe, 3N (¢) e Fe4N (y') tera propriedades
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mecanicas inferiores devido as diferengas entre os coeficientes de dilatacao térmica
dos nitretos bem como da fraca ligagéo de suas interfaces [92].

Ja a cama de difusdo é formada logo abaixo da camada de compostos e
consiste-se de uma solucdo sdlida e de finos precipitados de nitretos e/ou
carbonitretos de ferro, nos quais os atomos de nitrogénios ocupam posicoes
intersticiais [93].

Por fim, a camada de substrato trata-se do material base, ou seja, € o nucleo
do material ndo afetado termoquimicamente pelo processo de nitretacao.

Os tipos de nitretagdo a serem discutidos aqui serao a liquida, por plasma

(ou ibnica), e a gasosa.

Nitretacao Liquida

A nitretagao liquida foi desenvolvida na década de 1940. Sua realizagao
deve-se a imersao do componente mecanico em um banho de sais fundidos, a altas
temperaturas, contendo nestes elementos como cianetos, cianatos, bario, estroncio,
nitratos, nitritos dentre outros [94].

A principal vantagem da nitretagdo liquida € o curto tempo do processo que
€ atribuido ao intenso aquecimento e a alta reatividade do meio. Como
desvantagens temos a toxicidade dos elementos presentes no banho e a ma
qualidade da superficie nitretada. Para um acgo baixa liga, usualmente, a
combinacdo de uma temperatura de operacao de 565 °C para um tempo de 1,5
horas produz uma camada nitretada de 0,3mm de espessura [88].

Zhang et al. (2018) [95] investigaram o comportamento de eroséo e de
corrosao de um aco 316L sem e apds sofrerem o processo de nitretacao liquida a
baixas temperaturas. A nitretacdo ocorreu em um banho de sal fundido de
isocianato (composto organico contendo o grupo funcional —N = C = 0) n&o toxico
a 430°C por um tempo de 8 horas. A perda de material para o aco nitretado é
dominada pela corros&o, enquanto que para os materiais ndo nitretados é dominada
pela erosdo. O ago 316 L nitretado exibiu uma melhoria de quase 84% na resisténcia
a corrosao e erosao em comparagao com o seu equivalente nao nitretado. Portanto,
a perda de peso para as amostras nao nitretados foi muito maior se comparadas

com as nitretadas.
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Nitretagcdo por Plasma ou Iénica

A nitretagdo por plasma, também conhecida por nitretagdo ibnica, foi
inventada em 1932 por Wehnheldt e Berghause. Nesse processo, o fenébmeno de
descarga luminescente € utilizado para introduzir o gas nitrogénio na superficie de
uma liga e sua subsequente difusdo para as camadas internas do material [96].

O plasma é formado no vacuo, sendo este composto por um gas de
nitrogénio, parcialmente ionizado, contendo ions e elétrons em equilibrio dinamico.
As pecas de acos a serem tratadas sdo submetidas a um campo elétrico negativo,
fazendo com que os ions de nitrogénio sejam acelerados, por difusao térmica, para
a superficie da liga. Dentre as vantagens dessa tecnologia estdo as baixas
temperaturas aplicadas (de 350 a 550 °C) e o curto tempo de saturagao. [97-98].

Silva Junior (2016) [99] abordou a influéncia da nitretacado a plasma sobre
a resisténcia a fadiga do aco API 5L Grau B. Foram investigadas as propriedades
mecanicas de vida em fadiga, limite de resisténcia a fadiga, limiar de propagacao
de trincas e microdureza Vickers. Quanto aos parametros de nitretacao a plasma,
foram utilizados os tempos de 8, 24 e 46 horas, e uma temperatura de 515°C com
pressdes de 2.6, 2.8 e 2.9 mbar, respectivamente, e uma mistura gasosa contendo
80% vol. de H, e 20% vol. de N,. Os materiais nitretados apresentaram, para os trés
casos, ganhos aproximados de: aumento da vida em fadiga com ganhos
significativos em todos os casos, 40% de aumento do limite de resisténcia a fadiga,
250% de aumento do limiar de propagacao de trincas (AKth) e 200% de ganho na
microdureza Vickers.

Riazi et al. (2017) [100] avaliaram o comportamento de fadiga de ago
inoxidavel 17-4 PH apds as etapas simultdneas de envelhecimento e de nitretagao
a plasma. O aco nitretado a 500 °C por 5 horas apresentou dureza de nucleo e de
superficie de 344 e 1848 HV, respectivamente. Ja para o ago nitretado a 400 °C por
5 horas, esses valores foram de 403 e 862 HV. As amostras com um maior tempo
e temperatura de nitretacdo obtiveram um aumento da tensdo residual e,
consequentemente, uma maior dureza superficial, ao passo que as amostras
nitretadas a plasma em temperaturas mais baixas apresentaram uma maior dureza
do nucleo. Os processos de nitretacdo e envelhecimento melhoraram a vida de

fadiga das amostras em mais de 40%.
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Vitoi et al. (2015) [101] estudaram os comportamentos do aco 17-4 PH sob
dois métodos de nitretagéo a plasma: Plasma-DC e Tela Ativa. Ambos os métodos
foram capazes de promover a formacédo da camada nitretada de elevada dureza
superficial, cerca de 1300 HVHV,, o,5. Ainda, foi observado que no processo Plasma-
DC a camada nitretada é composta, além da martensita acicular saturada em
Nitrogénio, por nitretos de Ferro e Cromo. Enquanto que no processo de Tela Ativa,
nao ha a precipitacao de nitretos de Cromo, tendo apenas formado nitretos de Ferro.
A explicagédo para essa ocorréncia, deve-se pela diferenca de oferta de nitrogénio
entre os processos: na nitretagdo por Plasma-DC, houve uma oferta de nitrogénio
suficiente para a precipitacdo do nitreto de cromo, diferentemente da nitretagcdo em
Tela Ativa. Consequentemente, o processo Plasma-DC apresenta uma maior
profundidade de camada e de endurecimento transversal, devido a maior presenca
do Nitrogénio difundido no material.

A Figura 13 ilustra as etapas do processo de nitretagdo a plasma.

Figura 13 — Etapas do processo de nitretagédo a plasma.

a) Inicio com as pecas preparadas R
) b) Fechamento da camera do reator.
catodicamente.

c) Inicio da ionizacao e limpeza das pecas d)

fons bombardeando a superficie das
gerando o efeito luminoso. pecas criando uma regiao brilhante.



e) Pecas nitretadas. f)Pegas nitretadas (zoom).
Fonte: lonitech (2022) [102].

Nitretagcdao Gasosa

A nitretagdo gasosa pode ser realizada a baixas ou em altas temperaturas.

A nitretacdo a gas a baixa temperatura foi patenteada em 1913 e 1921.
Geralmente é realizada na faixa dos 550 a 580 °C, em um forno ou um leito
fluidizado contendo uma atmosfera preenchida parcialmente com aménia
dissociada [88,103]. As vantagens desse processo sdo a rapida taxa de
aquecimento e a uniformidade da temperatura quase ideal do volume das particulas
de gas [88,104].

Por outro lado, o processo de nitretagdo gasosa em altas temperaturas foi
utilizado pela primeira vez por Turkdogran na década de 50 [105]. Essa tecnologia
aplicada para a producao de ligas ferrosas com microestrutura austenitica, foi
patenteada por Hartline em 1976 [106]. Usualmente ocorre na faixa dos 1000 a 1200
°C, consiste do enriquecimento superficial do teor de nitrogénio dos agos inoxidaveis
convencionais (austenitico, martensiticos, ferritico-austeniticos e martensitico-
ferriticos) por meio de uma atmosfera gasosa rica em N,. Essa metodologia permite
dissolver, de forma intersticial, altos teores de nitrogénio no campo austenitico, da
ordem de 0,5 a 1,0% de massa, diferentemente do processo convencional feito a
baixas temperaturas, no qual ha uma precipitacdo de nitretos de cromo que podem

afetar negativamente a resisténcia a corrosao do aco [107].
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A reacao fundamental para a nitretagdo gasosa, ilustrada pela Figura 14, é
a decomposicao catalitica da aménia (NH3) em hidrogénio (H,) e nitrogénio (N),
dada por:
2NH; - 3H, 4+ 2N (1)

Figura 14 — Quimica do processo de nitretagcao gasosa.
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Fonte: Adaptado de Duong Nam et al. (2019) [108].

Com relacao aos parametros, deve-se controlar a temperatura, o tempo e a
taxa de dissociacdo do gas. Esse ultimo, em muitos processos convencionais, por
ser medido e ajustado periodicamente, faz com que a concentragao superficial de
nitrogénio ndo seja precisa, carecendo a previsibilidade da tecnologia do processo
[88].

Para solucionar esse problema, deve-se controlar a quantidade de gas que
entra em cada estagio. Ao invés da nitretacdo ser controlada pela taxa de
dissociagao, que é o caso da nitretacdo a gas convencional, ela sera ajustada por
um parametro denominado potencial de nitretacao da atmosfera do forno [88,108],
representado por:

pNH;

Ky = — 2
vV (pH,)3 @

onde pNHsé a pressao parcial da amoénia e pH, € a pressao parcial do hidrogénio.
Duong et al. (2019) [108], apos estudarem sobre a tecnologia de nitretagao
e métodos para controlarem a permeabilidade, chegaram a conclusao de que

sensores de hidrogénio podem ser utilizados para monitorar e controlar a
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quantidade de gas nitrogénio, a qualquer temperatura, aumentando assim, a
confiabilidade, qualidade e repetitividade do processo.

Hussain et al. (2020) [109] avaliaram a microestrutura e a microdureza de
um aco inoxidavel AISI 316L apds sofrerem um processo de nitretagdo gasosa em
alta temperatura, a 1200 °C, utilizando 50% de gas amdnia e 50 % de gas nitrogénio
por diferentes duragdes de 8, 15 e 20 horas. A amostra submetida ao processo de
nitretacdo por 20 horas representou a maior dureza encontrada, 245,1 HV, valor
esse que é 70% superior ao metal base. Nao houve diferengas significativas com
relacdo a microestrutura da amostra antes e apds a nitretacao.

Bottoli et al. (2018) [110] submeteram o aco 316 a dois processos de
nitretacdo gasosa distintos. O primeiro a uma baixa temperatura (LTN — Low
Temperature Nitriding), e o segundo a uma alta (HTSN — High Temperature Solution
Nitriding). Primeiramente, as amostras foram recozidas a 1050 °C por 300 segundos
em um forno tubular horizontal com uma atmosfera protetora de argbnio de alta
pureza. Tal procedimento objetivou-se a realizar o alivio de tensdes e
principalmente eliminar os efeitos de tratamentos térmicos anteriores. O
procedimento LTN ocorreu em um forno de recozimento LAC modelo PKRC 55/09
adaptado para nitretacédo gasosa sob circulagdo de gas, a uma temperatura de
420°C por 20 horas. Ja o HTSN foi utilizado sob o processo comercial da Expanite
A/S [111], e ocorreu a 1150 °C por 12 horas, tendo sido pressurizado por trés
pressdes parciais, tendo cada uma durado por 4 horas. As pressdes foram de 0.3
bar, 0.6 bar e 0.9 bar, nesta sequéncia. O tratamento HTSN permitiu um aumento
do conteudo em massa do teor de nitrogénio, o que contribui para uma melhoria da
resisténcia por pite com relacdo com o ndo tratado. Ja o tratamento LTN gera uma
uma camada rica em nitrogénio na superficie do material sem a ocorréncia da
formagdo de precipitados de nitretos de cromo (CrN). O nitrogénio dissolvido
durante o processo LTN foi consideravelmente superior do que o HTSN, permitindo
nos agos investigados, uma grande melhoria da resisténcia a corroséo localizada.
Ainda, o LTN apresentou uma reducdo dramatica da perda de peso em comparacgao

com os materiais nao nitretados e com o HTSN.
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5 MATERIAIS E METODOS

O procedimento adotado para esta pesquisa esta esquematizado pelo
fluxograma apresentado pela Figura 15.

Figura 15 — Fluxograma da metodologia adotada para a elaboragéo do trabalho.
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Fonte: Autoria propria.

51 OBTENGAO DAS AMOSTRAS

As amostras utilizadas para o presente trabalho sdo oriundas de dois
diferentes tipos de fabricagdo mecanica, os quais neste trabalho seréo
referenciados como Material A e B. Assim teremos: Material A — ago 17-4 PH
impresso tridimensionalmente por MA e integrado a tecnologia MIM e o Material B
—aco 17-4 PH produzido somente pela tecnologia MIM.
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5.1.1 MATERIAL A - ACO 17-4 PH OBTIDO POR TECNOLOGIAS MA E MIM

Para a confecgao das pecas verdes, foi utilizada a impressora MA que
emprega a tecnologia FFF/FDM para a impressao 3D. O filamento utilizado para
alimentar a impressora foi o Ultrafuse 17-4 PH, tendo este uma quantidade superior
a 90% de metal em sua composigao.

Os parametros de impressao foram os recomendados pela fabricante do
filamento, BASF [82]: 235°C a temperatura de extrusao, 90°C a temperatura da
plataforma de construgdo, 0.4 mm o didmetro do bico, 30 mm/s a velocidade de
impressao e a altura da camada impressa variando de 0,15 a 0,20 mm.

Posteriormente ao processo de impressao da peca verde, a peca sofreu
dois tipos de debinding para a extracdo dos aglutinantes: quimico com o uso das
solucdes de acido nitrico 99,999% e térmico a 120 °C. O processo de sinterizacao
€ composto pelo ciclo: com uma taxa de 5°C/min, aquecer o forno até 600°C;
quando chegar nesse limite, manter a temperatura por durante uma hora; utilizando
a mesma taxa de aquecimento, injetar caloria até o forno atingir 1300°C;

permanecer por 3 horas e depois realizar deixar a peca resfriar dentro do forno.

5.1.2 MATERIAL B - ACO 17-4 PH OBTIDO POR TECNOLOGIA MIM

Aco Inoxidavel Endurecido por Precipitacdo 17-4PH obtido pela tecnologia
MIM. O feedstock foi composto por 70% vol. de p6 metalico do tipo 17-4 PH e 30%
de aglutinante do tipo poliacetal. O feedstock apés ser misturado compora a mistura
injetavel a ser depositada no molde contendo o formato da amostra final. Apds o
desmolde, para a extragao dos ligantes, a pega recebeu os processos de debinding
quimico em uma solugao de acido nitrico 99,999% e um debinding térmico a uma
temperatura de 120°C. Por fim, a sinterizagdo da pegca marrom, objetivando a

melhoria das suas propriedades mecéanicas, ocorreu aos 1380 °C.

5.2 CARACTERIZAGAO DO MATERIAL

Foram realizadas, para a caracterizacdo de todos os materiais obtidos, as

seguintes analises: analise quimica; avaliacdo da microdureza Vickers; analise por
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Microscopia Optica (MO) e Microscopia Eletronica de Varredura (MEV); analise do

volume de porosidade e Difragdo de Raios X (DRX).

5.2.1 ANALISE QUIMICA

A analise quimica do material foi obtida mediante a realizacdo de uma
espectrometria de emissédo Optica com o equipamento Foundry-Master Pro, da
marca Oxford Instruments. Foram efetuadas, para cada amostra, medi¢cdes em trés
pontos diferentes e o resultado apresentado trata-se da média.

Temos duas formas de calcular o carbono equivalente: a Eq. (3), criada na
década de 40 pela American Welding Society (AWS) [112], indicada para os agos
convencionais e, portanto, com o teor de carbono é superior a 0,12%; por outro lado,
temos a Eq.(4), criada na década de 60 no Japao por e Ito-Bessyo [113], indicada

para os acgos alta liga com um teor de carbono inferior a 0,12 %.

Mn+Si Cr+Mo+V Ni+Cu

P, —C+Si+Mn+Cu+ Ni+ CT+ MO+ V+SB (4)
em 30 20 20 60 20 15 10

5.2.2 ANALISE MICROESTRUTURAL

As analises microestruturais foram obtidas por microscépio 6ptico e por

MEV, com aumentos de 1000 vezes.
Analise Microestrutural por Microscépio Optico

Para cada amostra, retirou-se um pequeno exemplar e entéo, realizou-se o
seu embutimento a quente, de forma que a sec¢ao transversal do aco pudesse ser
analisada. Na sequéncia, foi efetuado o procedimento de lixamento dos agos com
lixas de granulometria de 80, 120, 200, 300, 400, 500, 600, 1000, 1200, 1500, 2000,

2500 graos/cm?, procedimento esse que prepara a amostra para a etapa de
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polimento. Foi utilizado o abrasivo alumina para polir a superficie do material, e
posteriormente, a mesma foi atacada com o reagente de villela. Apds tais
processos, as microestruturas das amostras foram observadas pelo microscépio
optico Olympus GX 5185, esse que possui um fator de ampliagao da imagem original

em até 1000 vezes.

Analise Microestrutural por MEV

Um microscopio 6ptico convencional, consegue um aumento maximo,
aproximadamente, de 2000 vezes. Tal limitacdo impossibilita a visualizacdo de
pequenos detalhes estruturais. Assim, o Microscépio Eletronico de Varredura
(MEV), o qual dependendo do material permite alcangar aumentos de até 900.000
vezes, é uma 6tima solucao para a observacdo dos fenbmenos que ocorrem na
escala micrométrica ou submicrométrica dos materiais [115].

O MEV ira irradiar sobre a superficie do material a ser analisado, um fino
feixe de elétrons. Dessa interagcdo, uma série de radiagdes sao emitidas (pela
superficie do material) tais como: elétrons secundarios, elétrons retroespalhados,
raios-X caracteristicos, elétrons Auger, fotons, etc. A correta captacdo dessas
radiacbes ira fornecer caracteristicas sobre a amostra, tais como topografia da
superficie, composicao, cristalografia, dentre outros [115].

Atualmente, a maioria dos MEV vem equipados com Espectroscopia de
Raios X (EDS - Energy Dispersive Spectroscopy), que captam a analisam os raios-
X caracteristicos emitidos pela amostra, fornecendo informagbes qualitativas e
quantitativas da composicdo da amostra do material na regido submicrométrica de
incidéncia do feixe de elétrons. Ja para a formagao das imagens, os sinais de maior
interesse sao os elétrons secundarios (SE/ - Secondary Electron Induced) e os
retroespalhados (BSE - Backscattering Electrons) [115].

A preparagao da amostra para andlise com o MEV seguiu o mesmo
procedimento de lixa, polimento e ataque quimico realizados para a caracterizagao
inicial. Utilizou-se o equipamento MEV da marca Jeol, modelo JSM-6610LV. Para

aquecer e emitir o feixe de elétrons, foi utilizada uma voltagem de 15 kV.
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5.2.3 AVALIAGAO DA MICRODUREZA VICKERS

A determinagdo da microdureza Vickers de cada amostra, foi realizada
conforme a norma ASTM E384-17 [114], a qual orienta sobre a carga a ser utilizada
e 0 método de analise para eliminagao de eventuais erros de medida.

Foi utilizado o microdurémetro modelo HMV-2 séries, da marca Shimadzu.
Para cada tipo de material, foram realizadas 10 marcacgdes antes e apds o processo
de nitretagdo. O resultado sera a média dessas 10 marcagdes. O ensaio foi
realizado mediante a aplicagcdo de uma carga de 0,3 Kg durante um intervalo de 10

segundos.

5.2.4 AVALIAGAO DA POROSIDADE

As avaliacbes de porosidade das amostras foram realizadas com o auxilio
do software Image J, verséo 1.8.0_172.
Para o calculo da porosidade utilizando o Image J serdo necessarios 0s

seguintes procedimentos, os quais foram divididos em 6 passos, sendo eles:

1. Abrir a imagem a ser analisada dentro do programa (comandos: File —
open);

2. Definir a escala da imagem a ser analisada. Isso é possivel apds tragar
uma reta sobre a escala ja definida no desenho e atribuir valores para os
campos ‘know distance’ e ‘unit of lenght’ (comandos: Analyze — Set
Scale — campos "Know distance" e "Unit of lenght"). OBS.: 'um' = um;

3. Transformar a imagem em 8 bits (comandos: Image — Type — 8-bit);

4. A imagem devera ser transformada em binario, assim o material sera
representado pela cor branca enquanto que a sua auséncia, ou seja, a
regido porosa tera a coloragao preta (comandos: Process — Binary —
Make Binary);

5. O programa calculara a area preta. Logo, deve-se transformar os poros
em preto (comandos: Process — Binary — Convert to Mask);

6. Filtrar a area a ser medida (comandos: Rectangle (selecionar a area a

ser medida) — Image — Crop);
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7. Quantificar a area porosa (comandos: Analyze — Analyze particles —
Show — Count Masks (recomendado deixar marcadas as opgoes:

Display results; Clear results; Summarize; Record starts).

5.2.5 ENSAIO DE DIFRAGAO DE RAIOS X

O polimorfismo € um fenémeno no qual um sélido (metalico ou nao
metalico), sob determinadas condigbes de temperatura e de pressdo, pode
apresentar mais de uma estrutura cristalina, como é o caso da silica Si0, que pode
se apresentar em trés formas diferentes: quartzo, cristobalita, ou ainda tridimita
[116-117]. Assim, fica evidenciado que em alguns casos, além de saber a
composi¢ao quimica, é necessario conhecer qual a estrutura cristalina do material,
para entdo saber a sua forma.

A Difragédo de Raios X (DRX), permite identificar a estrutura cristalina do
material. Sendo assim, ao utilizar essa técnica foi possivel descobrir a configuragao
dos elementos quimicos presentes nas amostras, com a finalidade de verificar se
ha presencga de austenita expandida, martensita expandida, nitretos de ferro dos

tipos Fe,3N (€) e Fe4N (y'), ou ainda, alguns outros nitretos ou carbonetos.

5.3 NITRETAGAO GASOSA

Com afinalidade de aumentar a dureza superficial, mantendo a tenacidade
do nucleo das amostras, essas foram submetidas ao processo de nitretagéo gasosa.
O processo de nitretagdo ocorreu com aquecimento elétrico, em um forno do tipo
pogo, contendo uma atmosfera preenchida parcialmente com amoénia dissociada a
uma temperatura de 525 °C por 96 horas. O forno possui o controle da vazao de
gas ambnia (NH;), essa que ao ser craqueada resultara na liberagdo do gas

nitrogénio (N,) para a difusdo no substrato.
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5.4 CARACTERIZAGAO DAS AMOSTRAS NITRETADAS

Foi realizada uma nova caracterizacao das amostras nitretadas, no qual
foram feitos, novamente, ensaios de analise quimica; avaliacdo da microdureza
Vickers, incluindo o perfil de microdureza na camada branca da regiao nitretada);
analise de microestrutura optica e microscopia eletrbnica de varredura (MEV);

analise do volume de porosidade e difragao de raios X.
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6 ANALISE E DISCUSSAO DOS RESULTADOS

Neste capitulo serdo apresentados e discutidos os resultados da

caracterizagdo dos materiais A e B, antes e apds o processo de nitretagdo gasosa.

6.1 ANALISE QUIMICA

A Tabela 5 revela a composicdo quimica encontrada para cada um dos
materiais 17-4 PH utilizados. Note que foram calculados os valores de carbono
equivalente utilizando a equagéao criada para os agcos convencionais (CEQ) [112] e
também para aquela criada para acos alta liga que contém um baixo teor de carbono
(P.;n) [114], por meio das equagdes Eq. (3) e Eq. (4), respectivamente.

A composic¢ao quimica encontrada esta dentro daquela que se refere ao ago
17- 4 PH, sendo de 15% a 17,5% de Cr; 3,0 a 5,0% de Ni; 3,0 a 5,0 % de Cu; até
0,07 % de C e ainda tendo para os seus elementos residuais os limites maximos de
1,0 % de Mn; 1,0 de Si %; 0,04% de P e 0,03% de S [81].

Tabela 5 — Composi¢ao quimica dos dois materiais 17-4 PH utilizados, A e B.

: . CEQ P
Cr (%) Ni (%) | Cu(%) | Mn(%) | Si(%) | C©) | P(%) | S (%)
[112], [113]
3,4(min) | 0,95(min)
Composigao 17-4 1,0 1,0 0,07 0,04 0,03
PH [81] 150175 1 30-50 1 30-50 (max) | (max) | (max) | (max) | (méx)
4,5(max) | 1,36(méx)
MATERIAL A
17,0 4,0 4,0 08 025 | 0005 | 0,004 | 0004 | 4,1 1,215
(AM e MIM)
MATERIAL B
i) 16,0 4,0 4,0 07 025 | 0005 | 0004 | 0004 | 39 1,16

Fonte: Autoria propria.

6.2 ANALISE MICROESTRUTURAL

As apresentagbes e discussbes dos resultados das analises

microestruturais foram realizadas separadamente para cada tipo de material.
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MATERIAL A - A¢o 17-4 PH fabricado pelos processos MA & MIM

As Figuras 16 e 17 mostram, respectivamente, as micrografias obtidas do

Material A, para o metal base e para a camada de nitretos [84,100, 101].

Figura 16 — Micrografia do metal base do Material A, obtida por MO.

|_ it : . . l: ; l ~ , on S '

a) Metal base do Material A — nota-se que o material € poroso e que a
microestrutura predominante no ago € a martensitica.

.‘f,f % '-':-"
) .
b) Metal base do Material A — nota-se na micrografia que algumas
linhas do contorno de grao nao foram totalmente reveladas.



Figura 17 — Micrografia do Material A nitretado, obtida por microscopio.
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a) Material A nitretado — nota-se nessa imagem: a camada de compostos

(representada na imagem pela coloragdo acinzentada); logo abaixo a
camada de difusao; e por ultimo, o substrato.

b) Material A nitretado — nota-se a camada de difusdo bem definida (regido
entre a camada de compostos e o substrato). Observa-se que nessa regiao
ha auséncia da microestrutura martensitica.
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A Figura 16 mostra a microestrutura martensitica do metal de base do
Material A, aco 17-4 PH produzido pelos processos de MA e MIM [84]. O ataque
quimico foi realizado com o reagente vilella durante 70 segundos. E possivel notar
que algumas linhas dos contornos de gréao do material ndo foram reveladas. Nas
tentativas em que as amostras foram submetidas a um tempo maior para a
revelagao de todo o contorno de grao, o ataque quimico acabou oxidando a pega e
tornando assim, impossivel a visualizacdo da microestrutura do material. E possivel
notar também o grande volume de poros existente no material.

Ja a Figura 17 além de mostrar a microestrutura martensitica, também
revela a camada nitretada e a zona de transi¢cdo do Material A nitretado [100,101].
A auséncia do formato de agulhas no ago martensitico € devido ao longo processo
de nitretagdo gasosa a 525 °C, que ocorreu por 96 horas. Para essa amostra, antes
da realizagao do ataque quimico com o reagente vilella para revelar a microestrutura
martensitica do material, foi feito um ataque com o reagente nital a 3% para a
revelacdo da camada nitretada. E justamente devido ao ataque de vilella que a
camada de compostos e a zona de transi¢ao da Figura 17 apresenta tons escuros.

A Figura 18 a seguir mostra as micrografias do Material A nitretado obtido
por MEV.

Figura 18 — Micrografia do Material A nitretado, obtida por MEV.

SElI  15kV WD12mm S835
CEME-Sul

a) Microestrutura do Material A obtida pelo MEV — nota-se a camada de
compostos bem definida por todo o contorno do material.



SElI  15kV WD11mm S835
CEME-Sul

b) Microestrutura do Material A obtida pelo MEV — nota-se que a camada de
compostos e o substrato do material sdo regides bem definidas.

SElI 15kV WD12mm SS35
CEME-Sul

c) Microestrutura do Material A obtida pelo MEV — nota-se a transigéo entre a
resina acrilica e o inicio da camada de compostos do Material A.
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SEl 15kV WD12mm SS35
CEME-Sul

d) Microestrutura do Material A obtida pelo MEV — nota-se a camada de
compostos do Material A.

SElI  15kvV WD12mm SS835
CEME-Sul

e) Microestrutura do Material A obtida pelo MEV — nota-se a transigéo entre a
camada de compostos e o substrato do material.
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SEl 15kV WD12mm SS35
CEME-Sul

f) Microestrutura do Material A obtida pelo MEV — nota-se o substrato e,
portanto, o material base do aco fabricado por MA.

A Figura 18 mostra as microestruturas obtidas em varias areas do Material
A [100,101]. Na superficie do material (Figuras ¢ e d) podemos observar a camada
nitretada, essa que possui uma largura média de 0,206 mm. Logo depois é possivel
visualizar a zona de difusdo (Figura e) que estd entre a camada nitretada e o
material base (Figura f), essa ultima que corresponde ao nucleo do material e,
portanto, ndo é afetada pela exposicdo ao N, ocorrida no processo termoquimico
de nitretacao.

Podemos observar também (Figuras a e b) que a camada nitretada nao é
totalmente homogénea.
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MATERIAL B - A¢o 17-4 PH fabricado pelo processo MIM

As Figuras 19 e 20 e mostram, respectivamente, as micrografias obtidas do

Material A, para o metal base e para a camada de nitretos [22,100, 101].

Figura 19 — Micrografia do metal base do Material B, obtida por microscopio.

wiE 4

o 6 ""
a) Metal base do Material B — nota-se que, assim como o Material A, o
material B também €& poroso e a microestrutura predominante no ago é a
martensitica.

i b, Rl 5 e o W

b) Metal base do Material B — diferentemente do Material A, nota-se que as
linhas dos contornos de gréaos estao bem definidas. Curiosamente, o tempo
de ataque com o reagente nital a 3% foi 0 mesmo para ambas amostras.



Figura 20 — Micrografia do Material B nitretado, obtida por microscopio.
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a) Material B nitretado — nota-se nessa imagem: a camada de compostos
(representada na imagem pela coloragdo acinzentada); logo abaixo a camada

de difusao; e por ultimo, o substrato.

b) Material A nitretado — nota-se a camada de difusdo bem definida (regido entre
a camada de compostos e o substrato). Observa-se que nessa regidao ha
auséncia da microestrutura martensitica.
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A Figura 19 mostra a microestrutura martensitica do metal de base do
Material B, aco 17-4 PH produzido somente pelo processo MIM [22]. O ataque
quimico aqui realizado foi o mesmo do Material A. As micrografias mostram os
contornos de grao da estrutura martensitica e, também, um grande volume de
poros. Diferentemente da Figura 16, o ataque quimico de vilella que também
ocorreu por 70 segundos foi capaz de revelar com clareza os contornos de grao do
material. Aqui, também valem as mesmas consideracdes realizadas para o Material
A, a auséncia do formato de agulhas no ago martensitico deve-se ao processo de
nitretacdo gasosa a 525 °C, que ocorreu por 96 horas e os tons escuros da camada
branca e da zona de transicao mostrados na micrografia das amostras (Figura 20),
deve-se pelo contato do ago com o reagente villela.

A Figura 20 mostra a camada nitretada, a zona de transicdo e o metal base
do Material B [100, 101]. Antes de revelar a microestrutura com vilela, também foi
realizado um ataque com o reagente nital a 3% para a revelagdo da camada
nitretada.

A Figura 21 a seguir mostra as micrografias do Material B nitretado obtido
por MEV.

Figura 21 — Micrografia do Material B nitretado, obtida por MEV.

]

SEl 15kV WD12mm SS35
CEME-Sul

a) Microestrutura do Material B obtida pelo MEV — nota-se a camada de
compostos bem definida por todo o contorno do material.



SEl  15kV WD12mm SS835
CEME-Sul

b) Microestrutura do Material B obtida pelo MEV — nota-se que a camada de
compostos e o substrato do material sdo regides bem definidas.

SEI  15kV WD12Zmm  SS35
CEME-Sul

c) Microestrutura do Material B obtida pelo MEV — nota-se a transigao entre
a resina acrilica e o inicio da camada de compostos do Material B.
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SElI  15kV WD12mm SS35
CEME-Sul

d) Microestrutura do Material B obtida pelo MEV — nota-se a camada de
compostos do material. A coloragdo branca na esquerda da imagem deve-
se a reacao quimica do feixe de elétrons do MEV com a resina acrilica do
embutimento da amostra.

SElI  15kV WD12mm SS35
CEME-Sul

e) Microestrutura do Material B obtida pelo MEV — nota-se a transi¢ao entre

a camada de compostos e o substrato do material.
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el

SEI  15kV WD12mm SS35
CEME-Sul

f) Microestrutura do Material B obtida pelo MEV — nota-se o substrato e,

portanto, o material base do acgo fabricado por MA.

A Figura 21 mostra as microestruturas obtidas em varias areas do Material
B [100, 101]. Na superficie do material (Figura d) podemos observar a camada
nitretada, essa que possui uma largura média de 0,230 mm e, portanto, € maior do
que a obtida para o Material A (0,206mm). Logo depois é possivel visualizar a zona
de difusédo (Figura e) que esta entre a camada nitretada e o material base (Figura
f), essa ultima que corresponde ao nucleo do material e, portanto, ndo é afetada
pela exposi¢cdo ao N, ocorrida no processo termoquimico de nitretacéo.

Podemos observar também (Figuras a e b) que a camada nitretada € mais

homogénea do que aquela obtida no Material A (Figura 18).

6.3 MICRODUREZA VICKERS

Com o propdsito de quantificar a dureza média na camada nitretada e
também no material base, os materiais A e B foram submetidos, cada um, a dez
indentagdes na superficie do material nitretado e outras dez no material base. A
Figura 22 traz os resultados dos ensaios realizados na superficie das amostras,

enquanto a Figura 23 para os realizados no material base.
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Figura 22 — Microdureza Vickers Superficial dos materiais A e B.

Microdureza Superficial - MA & MIM versus MIM
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Fonte: Autoria prépria.
Figura 23 — Microdureza Vickers Superficial dos materiais A e B.
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Fonte: Autoria propria.

A Tabela 6 traz um resumo dos resultados encontrados, no qual é informada

a média e o desvio padrao das microdurezas obtidas.
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Tabela 6 — Ensaio de Microdureza Vickers para os materiais A e B, na camada

nitretada e no material base.

ENSAIOS NA REGIAO NITRETADA (SUPERFICIAL)

MATERIAL A MATERIAL B
MICRODUREZA MEDIA 895,9 HV 5 854,6 HVj 3
DESVIO PADRAO 26,94 19,78

ENSAIOS NO MATERIAL BASE

MATERIAL A MATERIAL B
MICRODUREZA MEDIA 245,1 HV, 5 299,8 HV, 5
DESVIO PADRAO 13,06 11,40

Fonte: Autoria propria.

Como podemos observar, a nitretagdo gasosa resultou em aumentos
médios de dureza superficial, quando comparados ao material base, da ordem de
365% e 285% nos materiais A e B, respectivamente.

Se tratando do metal base 17-4 PH, a BASF encontrou utilizando o Ultrafuse
17-4PH [82], uma microdureza de 257 HV,, nas suas amostras impressas. Singh et
al. (2021) [84] também utilizando o método de impressao do tipo FFF encontraram
400 HV e Huber, D.; Vogel, L. e Fischer, A. (2021) [86] utilizando o método 3D
Printing conseguiram valores de 400HV.

Riazi et al. (2017) [100] avaliaram a dureza de amostras de 17-4 PH
laminadas a quente e recozidas apos serem submetidas, de forma simultanea, aos
processos de nitretacdo a plasma e envelhecimento. Os resultados das durezas
superficiais obtidas para as quatro condi¢cées ensaiadas foram: 862HV para uma
nitretacdo a 400 °C por 5 horas, de 1053HV para 400°C e 10horas, de 1501HV para
450°C e 5 horas e de 1848HV para 500°C a 5 horas.

Vitoi et al. (2015) [101] estudaram os comportamentos do aco 17-4 PH sob
dois métodos de nitretacdo a plasma: Plasma-DC e Tela Ativa. Ambos os métodos
foram capazes de promover a formagdao da camada nitretada de elevada dureza

superficial, cerca de 1300 HV; oz5.
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Também foi realizado um perfil de microdureza para os materiais A e B.

Através de um corte transversal nas amostras nitretadas, temos que a regiao

externa corresponde-se a camada nitretada, enquanto que o nucleo do material

corresponde-se ao metal base. Assim, foram realizadas 20 indentagdes, tendo a

primeira sido ocorrida a uma distancia de 0,05 mm da superficie do material, as

posteriores foram realizadas com uma distancia incremental de 0,05 mm da

marcacgao anterior, chegando no ultimo teste, esse que foi feito a uma distancia de

1,00 mm da superficie do material. Com estas medicdes, foi plotado o perfil de

microdureza representado pela Figura 24.

Figura 24 — Perfil de Microdureza Vickers para os materiais A e B.
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portanto, pertencente a camada nitretada, enquanto a medi¢cdo do material A ja se

trata de valores de microdureza do material de base.

6.4 AVALIAGAO DA POROSIDADE

A Figura 25 mostra as micrografias do Material A sem a realizacdo de
nenhum ataque quimico. As Figuras b e d, situadas do lado direito representam as
mesmas micrografias das Figuras a e ¢, respectivamente, no entanto tratadas com
o software J. Com essas imagens e o auxilio do software mencionado é possivel
estimar a porosidade do material. O software J ira converter as imagens em binario,
ou seja, 0 que é material fica branco e o que é poro fica preto, sendo possivel assim
calcular a relacdo da area preta sobre a area branca, e estimando assim, a
porosidade do material.

Para mensurar o volume de poros € recomendado o uso de uma micrografia
que contenha a maior area possivel do material j@ que essa sera mais
representativa. Dessa forma, o ideal seria uma micrografia extensa que contivesse
toda a area do material a ser analisado.

As imagens analisadas possuem aumento de X vezes e 2X vezes (dobro
de aumento da primeira imagem). O aumento de X vezes corresponde ao menor
aumento fornecido pelo MO. Nessa analise, sera mostrado que ao utilizar um
aumento menor podemos cometer um “erro de aproximacdo” ao estimar a
porosidade do material, devido a analise ser realizada em uma area menor e,

portanto, ndo ser representativa.
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Figura 25 — Andlise de porosidade do Material A
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Utilizando o mesmo raciocinio, a Figura 26 mostra as imagens que foram

utilizadas para estimar a porosidade do Material B.
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Fonte: Autoria propria.

A Tabela 7 fornece a porosidade encontrada para os materiais A e B, para

seus dois aumentos Opticos analisados (50 e 100 vezes).

Tabela 7 — Porosidade dos materiais A e B.

X vezes 19,12 % 18,60%

2X vezes 13,62 % 13,20 %

Fonte: Autoria propria.
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Por ambos os materiais terem sido submetidos ao processo MIM, estes sao
altamente porosos.

Para o Material A, fabricado por MA e MIM, as porosidades encontradas
para os aumentos de X e 2X vezes foram de 19,12% e 13,62%, respectivamente.
Ja para o Material B, fabricado somente pela tecnologia MIM, foram obtidos os
valores de 18,60% e 13,20%.

Os volumes de porosidade encontrados para os dois materiais sdo bem
préoximos. Note que, para a presente analise, ao utilizar uma micrografia com uma
area menos representativa do material (aumento de X vezes) obtivemos uma
porosidade em média 30% menor dos valores reais.

Singh et al. (2021) [84], utilizando o processo FFF com um filamento do tipo
17-4 PH, realizaram debinding: catalitico e quimico e também, ensaiaram varias
temperaturas para a sinterizagdo. A menor porosidade encontrada, 4,4% foi obtida
para a maior temperatura de sinterizacdo ensaiada, 1360° C por 3 horas. Ja as
amostras de 17-4PH preparadas por Huber, Vogel e Fischer (2021) [86], foram
produzidas pelo método Jateamento de Aglutinante 3DP (3D Printing — Impressao
3D) na qual uma solugao aquosa foi seletivamente jateada nos pdés metalicos. O
debinding térmico foi efetuado em trés etapas: 450 °C por 120 min, 600 °C por 150
min e 650 °C por 30 min. Também foram realizadas, em amostras distintas,
diferentes etapas de sinterizagédo, sendo encontrada uma porosidade inferior a 1,0%
na amostra marrom submetida no forno com uma temperatura de 1300°C por 90

minutos.

6.5 ENSAIO DE DIFRAGAO DE RAIOS X

A Figura 27 mostra resultados de ensaios de DRX obtidas para o ago 17-4

PH, tanto para analises realizadas no plano horizontal como no plano vertical.
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Figura 27 — DRX do Ago 17-4 PH
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Fonte: Adaptado de Murr et al. (2012) [85].
A Figura 28 mostra o difratograma obtido para o Material A nitretado.

Figura 28 — Analise DRX para o Material A Nitretado
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Fonte: Autoria prépria.
A Tabela 8, abaixo, mostra a interpretacdo do ensaio de DRX realizado para o

Material A nitretado.
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Tabela 8 - Resultados do Difratograma do Material A NITRETADO

Posicao 20 (graus) | indice de Miller do Pico Elemento Quimico

40,51° (110) a (Ferro alfa)

41,25° (110) a (Ferro alfa)
42,95° (111) € (Fe,3N — Nitreto de Ferro)
47,24° (200) CusN — Nitreto de Cobre
48,02° (200) Yy’ (Fe4N — Nitreto de Ferro)
69,54° (220) Cu3N — Nitreto de Cobre
84,25° (311) Yy’ (Fe4N — Nitreto de Ferro)

Fonte: Autoria propria.

Os espectros contidos no ensaio de DRX, para o Material A nitretado,
corresponderam com as fichas cristalograficas 01-083-0875, 01-072-2126 e 00-047-
1088 comprovando a existéncia na amostra dos elementos: ferro alfa; nitretos de
ferros dos tipos Fe,3N (¢) e Fe4N (y') e de nitretos de cobre do tipo CusN [85,101].

Da mesma forma, a Figura 29 mostra os difratogramas obtidos para o

Material B, também apds o processo de nitretagao.

Figura 29 — Andlise DRX para o Material B Nitretado
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A Tabela 9, abaixo, mostra a interpretagao do ensaio de DRX realizado para

o Material B nitretado.

Tabela 9 - Resultados do Difratograma do Material B NITRETADO

Posigcdo 20 (graus) | indice de Miller Elemento Quimico
40,84° 111) CusN - Nitreto de Cobre
41,53° (110) a (Ferro alfa)
44,04° (111) € (Fe;3N — Nitreto de Ferro)
47,58° (200) CuzN - Nitreto de Cobre
48,25° (200) y' (Fe4N — Nitreto de Ferro)
70,39° (220) CusN - Nitreto de Cobre
84,93° (311) y' (Fe4N — Nitreto de Ferro)

Fonte: Autoria propria.

Para o Material B, sdo mostrados os padrdes de difragdo correspondentes

para a martensita (Fe3C). Os espectros contidos no ensaio de DRX corresponderam
com as fichas cristalograficas 01-083-0875, 01-072-2126 e 00-047-1088
comprovando a existéncia na amostra dos elementos: ferro alfa; nitretos de ferros
dos tipos Fe,3N (¢) e Fe4N (y') e de nitretos de cobre do tipo Cu;N [85,101].

E importante observar também que ambos os difratogramas apresentados,

sendo eles para o Material A (Figura 28) e para o Material B (Figura 29) apresentam

entre si uma grande similaridade.
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7 CONCLUSOES

No presente trabalho foi investigada a caracterizagdo metalurgica do ago
inoxidavel martensitico 17-4 PH impresso 3D pelo processo de MA, incorporado ao
processo de Moldagem de Metais por Injecao (MIM) e posteriormente submetido ao
processo de nitretagdo gasosa por durante 96 horas para a melhoria de suas
propriedades superficiais. Para tal objetivo, foram utilizados dois materiais do aco
17-4 PH: o Material A fabricado por MA e MIM e o Material B fabricado somente por
MIM.

A partir dos resultados e discussodes € possivel concluir que:

»  As composi¢des quimicas das amostras de ambos os materiais atenderam as

especificagoes requeridas pelos acos inoxidaveis estudados;

»  Ambos os materiais apresentaram a microestrutura do metal base constituida

por martensita e a camada nitretada homogeneamente distribuida;

»  Os valores de microdureza Vickers foram aumentados de forma significativa
na superficie apds o tratamento termoquimico de nitretagcdo. Ambos os
materiais apresentaram uma profundidade de camada nitretada, sendo a do
Material A de 0,206mm e a do Material B de 0,230mm.

»  ApoOs a nitretacdo gasosa, o Material A que tinha uma microdureza média do
metal base de 245,1 HV, ; obteve uma microdureza superficial média de 895,5
HV, 3, representando um aumento da dureza em 365 %. Para o Material B,

esses resultados foram de 299,9 HV, 5, 854,6 HV, ; e 285 %, respectivamente.

» Em uma analise por MO com um aumento Optico de 2 vezes maior que o
minimo aumento (X vezes), os percentuais de volumes porosos encontrados
foram de 13,62% para o Material A e de 13,20% para o Material B. Assim, &
evidenciado que ambos os materiais apresentaram valores de porosidades

semelhantes entre si.
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» Os difratogramas dos materiais A e B, obtidos pelo ensaio de DRX,

apresentaram similaridades entre si.

8 CONSIDERAGOES FINAIS

Com esse trabalho foi possivel estudar e obter a caracterizagdo metalurgica
do ago 17-4 PH impresso tridimensionalmente pelo processo de Manufatura Aditiva
(MA) e incorporado ao processo de Moldagem de Metais por Injecao (MIM) e

posteriormente submetido ao processo de nitretacdo gasosa.
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9 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

As sugestbes aqui dadas referem-se a uma continuagdo do presente
trabalho, com a finalidade de enriquecer a caracterizagao metalurgica do ago 17-4
PH fabricado pelo processo FFF de MA, incorporado ao processo MIM e
posteriormente submetido ao processo de nitretagcdo gasosa.

Dessa forma, propdem-se pesquisas em que possam:

» Determinar os tipos de tensdes residuais presente nas superficies das

amostras;

»  Verificar o comportamento de corrosao;

»  Avaliar outros processos MA para a confecg¢ao da peca verde;

»  Estudar o comportamento destes acos na nitretagao a plasma;

»  Pesquisar o comportamento tribolégico dos materiais.
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ANEXO A - OUTROS TERMOS UTILIZADOS QUE SE REFEREM A ADDITIVE
MANUFACTURING (AM)

Termos encontrados na literatura, por outros autores, normas e afins que

também podem estar se referindo a Manufatura Aditiva sao ilustrados no quadro A.

Quadro A - Termos da literatura que podem se referir a Manufatura Aditiva.

Termos existentes na literatura Termo utilizado

3D printed/printing direct
Additive fabrication
Additive layered fabrication/manufacturing
Additive manufactured/manufacturing

Additive processes

Additive techniques

Digital fabrication
Digital manufacturing

Direct digital manufacturing
Manufatura Aditiva (MA)

eManufacturin
J Additive Manufacturing (AM)

Freeform fabrication
Generative manufacturing

Increasing material manufacturing

Layer manufacturing

Rapid prototyping
Rapid manufacturing
Rapid tooling
Tridimensional printed/printing
Three dimensional printed/printing
Fonte: FRANCO, (2019 p.224) [28].




