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RESUMO

Usualmente a sinterizacdo de Acos Inoxidaveis Duplex AID (ligas Fe-Cr-Ni)
ocorre a partir de pos pré-ligados de agos inoxidaveis duplex de alto valor agregado
ou pelo complexo balanceamento entre pds de acos inoxidaveis austeniticos
misturado com poés de agos inoxidaveis ferriticos para formar uma microestrutura
daplex. O objetivo deste trabalho foi investigar as caracteristicas microestruturais,
mecanicas e de difusédo da liga Fe-22,5Cr-5,5Ni desenvolvida pela necessidade de
se criar uma rota alternativa de produgéo que envolve a retirada dos processos de
obtencéo via pés pré-ligados. Nesse contexto, buscou-se desenvolver essa liga pela
misturas de pos elementares de formulacdo similar ao AID UNS S32205. Os pés
foram caracterizados por Difragdo de Raios X (DRX) e Microscopia Eletrbnica de
Varredura (MEV) para serem empregados como matéria prima na producdo de 15
(quinze) misturas unixialmente conformadas em pastilhas de 18,88mm de diametro e
tratadas termicamente com tempos variando entre 1 (uma) e 6 (seis) horas;
isoterma entre 1000°C e 1200°C e sob atmosferas controladas de nitrogénio e
argbnio. Com o uso de Microscopia Optica (MO), foram selecionadas 6 (seis)
misturas sinterizadas para avaliagdo complementar. Esse estudo englobou a analise
de difuséo dos elementos Fe, Cr, Ni, Mo e Mn por MEV na forma de Espectroscopia
de Energia Dispersiva (EDS) e avaliagdo microestrutural por (MO, MEV, DRX e
Microscopia de Forca Atdmica (MFA) na forma de Microscopia de For¢ca Magnética
(MFM). Os resultados obtidos com as andlises por micrografia Optica e eletrdnica de
varredura revelaram que ocorreu baixa difusdo do cromo nas particulas de ferro. A
difratometria de raios X apresentou a formagéo de picos de ferrita e em algumas das
amostras pequenos picos de austenita, ndo sendo possivel apontar a formagéo de
uma estrutura duplex. A MFM ndo apontou as fases com propriedades magnéticas
(ferrita) e paramagnéticas (austenita). Por fim, os ensaios de microdureza revelaram
uma relagdo diretamente proporcional ao aumento de isoterma e tempo de
sinterizagdo com as microdurezas apresentadas pelas misturas obtidas com pés
elementares.

Palavras-chave: Misturas de p6s metélicos dissociados. Aco inoxidavel duplex.
Sinterizagao de ligas Fe-Cr-Ni.



ABSTRACT

Usually the Sintering of Duplex Stainless Steels SS (Fe-Cr-Ni alloy) from pre-
bounded powders of high aggregated value duplex stainless steels or a complex
balancement mixture between austenitic and ferritic powders are used to form a
duplex microstructure. The objective of this work was to investigate the
microstructural, mechanical and diffusion characteristics of the Fe-22,5Cr-5,5Ni alloy
developed by the requirement of creating an alternative production route which
removes the need of obtaining pre-bounded powders. In this context, it was pursued
the development of an alloy by the mixing of elemental powders with similar
formulation to the duplex SS UNS S32205. The powders were characterized by X-ray
Diffraction (XRD) and Scanning Electron Microscopy (SEM) to be used in the
production of 15 (fifteen) uniaxial tablet shaped mixtures of 18,88mm of diameter and
thermally treated varying times between 1 (one) to 6 (six) hours; isotherms from
1000°C (1273K/1832°F) and 1200°C (1473K/2192°F) and under nitrogen and argon
controlled atmospheres. With the use of Optical Microscopy (OM), it was selected 6
(six) sintered mixtures to further evaluation. This study comprises the diffusion
analysis of Fe, Cr, Ni, Mo and Mn elements using MEV by Energy Dispersive
Spectrometer (EDS) and microstructural evaluation using (OM, SEM, XRD and
Atomic Force Microscope (AFM) by Magnetic Force Microscope (MFM). The results
obtained from OM and SEM analysis revealed the low diffusivity of chrome in iron
particles. The X-ray Diffraction showed peaks of ferrite formation in some of the
samples an in others peaks of austenite, so it was not possible to indicate the
formation of a duplex structure. The MFM did not point phases with magnetic
properties (ferrite) and paramagnetic (austenite). Finally, the microhardness tests
revealed a direct proportion to the increase of isotherms and sintering time with the
microhardness submitted by the mixtures obtained with elemental powders.

Keywords: Mixing metal powders decoupled. Duplex Stainless Steel. Sintering of
alloys Fe-Cr-Ni
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1. INTRODUCAO

Os Acgos Inoxidaveis Duplex (AID) sédo uma linha especial de materiais que vem
despertando o interesse de pesquisadores, fabricantes e usuérios Os mesmos
tratam-se de ligas Fe-Cr-Ni que contem até 0,30% em peso de nitrogénio na forma
atbmica e apresentam microestruturas bifasicas compostas por uma matriz ferritica
(C.C.C.) com ilhas de austenita (C.F.C.), precipitada com morfologia arredondada e
alongada. Esses materiais tem aplicacdo na produgdo de componentes de
equipamentos de perfuragdo, corpos de valvulas e tubulagdes utilizadas
principalmente em industrias petroquimicas e offshore. O seu emprego esta
relacionado a sua excelente resisténcia em ambientes corrosivos, bem como a sua
alta resisténcia mecanica aliada a uma boa tenacidade (YONEKUBO, 2010;
MARTINS, 2006; SOUZA JUNIOR, 2008).

Para Martins (2006), a composicdo quimica aliada ao correto tratamento
térmico desses materiais, possibilita a estabilidade em altas temperaturas da
estrutura duplex, principalmente em zonas afetadas pelo calor (ZAC's) nos
processos de soldagem. Essa rota de processamento de materiais com alto
desempenho esta permitindo que as propriedades de produtos j& existentes sejam
aperfeicoadas. A escolha pelo aco UNS S32205 (liga Fe-22,5Cr-5,5Ni) como
parametro de composicdo quimica, justifica-se por suas excelentes propriedades
mecanicas e resisténcia a corrosdo, a mesma representa a liga mais utilizada dentro
da classe dos acos inoxidaveis duplex (YONEKUBO, 2010).

Neves (2005) lembra que o efeito conjunto da adicdo e mistura dos elementos
de liga ao po de ferro, nas composi¢des pesquisadas em trabalhos com esse tema,
tem sido pouco abordado em literatura empregando técnicas de Metalurgia do pé
(M/P). A M/P tem uma rota quase livre de problemas, o que torna essa tecnologia
bastante atraente, permitindo produzir, por exemplo, agos inoxidaveis duplex
(SMUK, 2004).

Para isso, além do uso da moagem de alta energia, os autores Ornato (2002) e
Garcia et al. (2009) relacionaram outros dois métodos para produgdo dessas ligas,
sdo eles: mistura de pos ferriticos, pds austeniticos ou martensiticos com pdés-

elementares, provocando a sua desestabilizagdo e produzindo microestruturas
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bifasicas ou também pelo balanceamento entre p6s de acos inoxidaveis austeniticos
misturado com pads de acos inoxidaveis ferriticos proporcionando uma microestrutura
daplex (austenita-ferrita).

Moinhos (2005) obteve um aco inoxidavel duplex por misturas de pés
dissociados, com o emprego do processo de moagem de alta energia em um
moinho do tipo Attritor. Esse moinho proporciona a soldagem a frio das particulas
por acdo do efeito mecéanico, agregando os fragmentos e facilitando a difuséo entre
os elementos da mistura.

Este trabalho teve por objetivo investigar as caracteristicas microestruturais,
mecanicas e de difusdo da liga Fe-22,5Cr-5,5Ni obtida por uma rota alternativa de
sinterizacdo, que envolveu a mistura de pés elementares comerciais, sem uso de
moagem de alta energia e utilizando como referéncia de composi¢do quimica, uma
formulacdo similar ao ago inoxidavel duaplex UNS S32205. Para isso, foram
realizadas: avaliagdo da difusividade dos elementos de liga na matriz de ferro pela
técnica de Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDS); verificacdo de formagéo
das fases austenita e ferrita nas misturas por DRX e andlise de microdureza das

misturas obtidas via pos elementares e pds pré-ligados.
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2. REVISAO DE LITERATURA

Segundo Ramakrishnan (1983) a M/P é datada de 300 D.C., porém, essa
tecnologia se desenvolveu principalmente a partir do inicio do século XX para
viabilizar o processamento de metais com elevado ponto de fusdo e também na
fabricagdo de metal duro para matrizes de conformagéo, extrusao e corte. Thimmler
e Oberacker, (1993), acrescentam ainda que a M/P € um processo metallrgico que
abrange uma sequéncia de operacdes e processos a partir de pés-metalicos e ndo
metalicos como matérias-primas, e consiste em compactar e/ou modelar a mistura
no formato desejado e aquecé-la (etapa chamada de sinteriza¢éo).

Seu objetivo é melhorar a coesdo da estrutura interna, com a caracteristica
especifica de que a temperatura permanece abaixo da temperatura de fusédo do
elemento constituinte principal. Apresenta algumas vantagens como, por exemplo:
controle rigoroso da composi¢cdo quimica; perda minima de matéria prima; bom
acabamento superficial; uso mais eficiente de energia; processo de facil automacao
com boa toleréncia dimensional dispensando operac¢des posteriores de usinagem e
também induz a anisotropia proporcionando diferentes propriedades em diferentes
diregbes no material sinterizado (ASM, 2004; CHIAVERINI, 1992; GRUPO
SETORIAL DE METALURGIA DO PO, 2009).

O uso de pos-elementares obriga a um controle preciso do processo de
sinterizacdo, a composi¢cédo final e estrutura sé&o obtidos por interdifusdo dos
elementos de liga. Os mecanismos que envolvem a sinterizagdo da liga duplex
abrangem sua mistura percentual dos elementos constituintes; compactagao e
sinterizacdo (ASM, 2004).

2.1 Producéo do p6 metalico

A producéo de pés-metalicos é influenciada por seu uso e custo de fabricacao,
eles podem ser produzidos por processos mecanicos, fisicos e ou quimicos. Os
processos de producdo de pos-metélicos se d& por agdo: mecénica (trituracdo e
moagem), quimica (diminuicdo de um composto em estado sdlido), eletroquimica,
atomizacgéo (gés, agua e centrifuga) entre outras (NEVES, 2005)

Para adquirir pé de AID é usualmente utilizado o método mecano-quimica de

Moagem de Alta Energia (MAE) onde as misturas de diferentes pds-metalicos ou
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ligas sdo moidas por agéo repetitiva de soldagem a frio, fratura e ressoldagem do
pd, fraturando e aglomerando a mistura exposta a uma carga de esferas com
elevada quantidade de movimento obtendo uma liga homogénea do p6 (BENJAMIN,
1992).

2.1.1 P6s pré-ligados e pré-difundidos

Estes tipos de pés sdo formados por Elementos de Liga (EL) que estdo
presentes em materiais como decorréncia de alguma etapa do seu processo de
producédo ou podem ser adicionados com a finalidade de aperfeicoar alguma
propriedade fisica e/ou mecanica, tais como resisténcia a corrosdo e mecanica,
tenacidade, condutividade elétrica e permeabilidade magnética, por meio de
alteracdes na estrutura cristalina ou microestrutura (MILAN et al., 2004).

A maioria dos poés pré-ligados séo fabricados com EL fundidos com o proprio
pé de ferro e posteriormente atomizados, a sua adicdo é realizada antes da
solidificagédo e pode prejudicar a compressibilidade, em virtude do aumento da
dureza das particulas (NEVES, 2005). Ainda, segundo o autor, o aumento da dureza
€ proporcional a quantidade e a natureza dos EL, pois estes possuem diferencas
significativas de raios atdbmicos, em relagdo ao Fe aumentando a dureza. O carbono
€ uma excecao, em relacdo aos elementos de pequeno diametro atbmico, uma vez
que provoca também, endurecimento das particulas de ferro, por esta razdo sua
adicdo é realizada separadamente como po de grafite.

Conforme Neves (2005), os poés pré-difundidos sdo formados durante a
operacdo de tratamento térmico de elementos de liga (cobre, niquel ou molibdénio)
na superficie da particula de ferro, com a adicdo dos elementos, esta técnica
favorece o aumento das propriedades mecanicas sem perda expressiva da
compressibilidade. Misturas em que os elementos estédo pré- difundidos ou ligados
as particulas do metal base (Ferro), eliminam problemas de segregacdo e séo

escolhidas em funcéo da densidade e controle dimensional desejado.

2.2 Caracterizagéo do p6

Segundo os autores Casagrande (2011); Mello Junior (2011); Knewitz (2009),
a etapa de caracterizagdo do p6 é importante para identificar os parametros
(tamanho e forma das particulas, topografia, composicdo quimica, pureza,

escoabilidade, densidades, etc), esses dados indicam a influéncia dos mesmos no



19

processamento dos sinterizados. A distribuicdo de tamanho de particulas é relevante
na M/P, pois corresponde a grande parte das propriedades finais da peca obtida
(HOGANAS, 2013).

Para o autor Chiaverini (1992) a forma de uma particula é ligada ao processo
de obtencado do p6. Algumas técnicas séo utilizadas para verificar o tamanho de uma
particula, como: peneiramento, dispersdo de luz, analise por microscopia 6ptica e
andlise por microscopia eletrbnica de varredura-MEV (ZANI, 2013). A Figura 1

apresenta algumas morfologias de particulas metalicas.

Figura 1: Morfologia das particulas metélicas:
a) Esférica b) Arredondada, c) Aglomerada, d) Irregular, €) Angular,
f) Com picos, g) Dendritica, h) Porosa

Fonte: Knewitz (2009)

2.3 Mistura entre pés

Etapa do processo onde se define a composi¢cao quimica do material que sera
adicionado no misturador, ou seja, os elementos de liga junto ao p6 de ferro nas

respectivas propor¢des. A mistura entre pés € uma forma mais acessivel de se
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obter materiais por M/P, pois ocorre com menor tempo e custo, em relacdo aos
processos de obtencdo dos pds pré-ligados e pré-difundidos (DONALDSON et al.,
2014).

Para Sontea e Liviu, (2002) o objetivo da mistura entre pds é proporcionar uma
combinacdo homogénea entre os pds, com o0 uso de ligantes que atribuem
plastificacé@o e resisténcia a verde apds a conformacéo e lubrificantes que reduzem
0 atrito entre particulas e as paredes do molde. Um aspecto favoravel ao uso da
mistura esta relacionada & compactagéo, pois ndo apresenta redugcdo expressiva
da densidade a verde, em consequéncia da utilizacdo de uma fracdo de pos com
elevada compressibilidade, onde a porosidade ndo aumenta significativamente.
Deste modo, a queda das propriedades mecénicas ndo é elevada, sendo um
aspecto desfavoravel em seu uso, a possibilidade de segregacdo nas etapas de

preparacdo da mistura, compactacao e sinterizacdo (HWANG et al, 2002).
2.4 Compactacao dos poés

O autor Neves (2005), expbe que a compactagdo dos poés visa aumentar a
ligacdo das particulas e reduzir a fracdo de poros (vazios) elevando a densidade
com a finalidade de melhorar a resisténcia a verde e facilitando o manuseio das
pastilhas (amostras) antes da sinterizagdo. Os principais tipos de compactac¢ao séao:
pés e matrizes aquecidas ou a temperatura ambiente, matrizes moles ou duras,
cilindros de laminagéo e ondas de choque. As pressdes de compactagéo variam
com os materiais a serem produzidos e os lubrificantes adicionados a mistura dos
pés (MELLO JUNIOR, 2011).

Para Chiaverini (1992), a compressibilidade de um p6 é afetada por varios
fatores que definem a integridade do material:

» Dureza do metal ou da liga metalica;

» Quanto mais irregular a particula, menor sera sua compressibilidade;

» Quanto menor a quantidade de poros, maior a compressibilidade;

» A compressibilidade é afetada pela presenca de lubrificantes sdlidos, devido a
sua dureza;

* A adicdo de elementos de liga tais como grafita e enxofre geralmente

prejudicam a compressibilidade.
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As propriedades de resisténcia dos componentes sinterizados aumentam com
0 aumento da densidade, mas sua economia cai com o0 aumento da absorgdo de
energia, dessa forma, € mais desejavel, por razdes econdmicas e técnicas, alcancar
a maior densidade compactada possivel com a menor presséo possivel, conforme
pode ser visualizado na Figura 2. A partir de 700 MPa a densidade comeca a
estabilizar, ndo sendo necessario aumentar a pressédo de compactagéo para o molde
com diametro inferior a 25 mm (HOGANAS, 2013).

Figura 2: Curvas de pressdo-densidade para pos de ferro comerciais
compactadas em um molde de diametro inferior a 25 mm
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Fonte: Adaptado de Hoganas (2004)

Existem vérias formas de conformar o p6, cada uma com suas caracteristicas,
vantagens e desvantagens, sendo importante observar que para cada formato de
peca, tamanho ou material existe um processo mais adequado de conformacao do
pd, dentre os varios processos existentes, o autor lervolino (2013), apresenta trés
tipos principais:

e MIM (Metal Injection Molding) usado na producdo de grandes lotes de
pecas com formatos complexos com a matéria prima composta por uma

massa polimérica e por particulas de pé metalico. Esta massa €
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conformada como em um processo de injecdo plastica, o que permite a
obtencdo de pegas com formatos complexos e densidade entre 95 e
99% apds sinterizagao.

e Compactagdo Isostatica € voltada a producdo de pequenos lotes de
pecas com dimensdes maiores, porém € de baixa precisdo dimensional
e geralmente a peca deve passar por processos posteriores de
usinagem e retifica. Consiste na colocagdo do p6é metalico em
recipientes flexiveis que sdo posteriormente compactados quando
submetidos a pressodes entre 100 e 500 MPa.

e Compactagéo uniaxial indicado para producao de grandes lotes ligada a

uma alta preciséo dimensional e ao baixo custo.
2.4.1Compactagéao Uniaxial

A compactagéo Uniaxial utiliza uma prensa montada num ferramental rigido,
geralmente composto por matriz e pungdes que visa alcangar uma alta preciséo
dimensional. Sua densificacdo por compactacdo simples pode chegar até 95%
quando sé&o utilizados processos especiais, tais como a compactagdo a morno ou
dupla compactagéo e dupla sinterizagdo (IERVOLINO, 2013).

Ainda, segundo o autor lervolino (2013) caso passe pela etapa de forjamento
a quente, o material poderéa chegar a 100% de densificacdo e obter propriedades
superiores ao do forjado convencional. Os mecanismos que envolvem este tipo de
compactacdo sdo: rearranjo e reorientacdo, deformacdo eléstica, deformacao
plastica e fragmentacao associada a presencga de materiais frageis.

A norma ASM (2008) nota que em pressdes baixas o aumento da densidade
a verde resulta o rearranjo das particulas, até um empacotamento méaximo do po.
Isto depende de tamanho e formato das particulas, onde o comportamento dos pés
durante o preenchimento da matriz e na compactacdo influenciam o valor e a
distribuicdo da densidade a verde. A Figura 3 apresenta o arranjo das particulas no

processo de densificacao.
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Figura 3: Densificacdo durante a compactacgao por alteracdes
no arranjo e forma da particula

Y

| B

Fonte: Thiimmler e Oberacker (1993)

O autor Neves (2005), observou ainda que, a compressibilidade de uma
mistura de pds pode ser modificada por diferentes parametros, tais como: tamanho e
geometria da particula, forma de aplicacdo da pressédo e propriedades fisicas do
material particulado, dessa forma, a compressibilidade influencia diretamente a
densidade a verde, o nivel de porosidade e a recuperacéo elastica.

A Figura 4 apresenta um exemplo da matriz que seré utilizada na compactacao
uniaxial. Nesse processo, 0 po sera introduzido em uma matriz e prensado através
de émbolos de simples ou dupla acdo por meio de prensas mecanicas ou
hidraulicas. E tem como objetivos a consolidacao do p6 no formato pré-determinado;
diminuir efeitos de variagdo dimensional na sinterizagdo e dar resisténcia ao
manuseio do compactado do p6 (DINIZ, 2007).
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Figura 4: Exemplo esquematico da operacdo de compactacao
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Fonte: Chiaverini (1986)
2.5 Sinterizacéo

Conforme Thimmler e Oberacker (1993) a sinterizagdo pode também ser
definida como sendo o transporte de matéria, ativado termicamente, em uma massa
de pés ou em um compactado poroso, que resulta na diminuicdo da superficie
especifica livre (devido ao crescimento de contatos entre as particulas), na reducéo
do volume e na alteracdo da geometria dos poros.

Para os autores Chiaverini (1992); Thummler e Oberacker (1993); Neves
(2005) e Grupo Setorial de Metalurgia do P6 (2009), o processo consiste em
aquecer as particulas de p6, em temperaturas inferiores ao ponto de fuséo, de pelo
menos um dos constituintes majoritarios, com o objetivo de promover a unido entre
as particulas com a movimentacao dos atomos propiciando das mesmas, por meio
da formacao de um pescocgo de sinterizagéo, que eleva a resisténcia do sinterizado.

Normalmente, a temperatura de sinterizagdo é da ordem de 2/3a3/4 da

temperatura de fuséo do elemento principal constituinte.

Chiaverini (1992) cita ainda que a pratica da sinterizagdo é um processo
relativamente simples, desde que se disponha de equipamento adequado (fornos
com atmosferas protetoras e instrumentos de medicdo e controle). Contudo, ela

depende de uma série de fatores que exige conhecimento e controle de todas as
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variaveis que podem influencia-las. Essas variaveis séo, entre outras, a natureza do

pd, a natureza da mistura dos pos, as caracteristicas do compactado verde obtido na

primeira fase de consolidagéo, tais como porosidade, densidade e resisténcia verde,

etc.

Ainda, conforme Chiaverini (1992, pag.119) as teorias sobre sinterizagao

poderiam ser resumidas nos estagios a seguir conforme Figura 5:

a)

b)

d)

f)

Ligacéo inicial entre as particulas e formagdo de um pescogo — O
material € aquecido pela difusdo de &tomos desenvolvendo os
contornos de grdo. Essa difusdo ocorre pelo contato entre as
particulas adjacentes conferindo um alto grau de coesdo. E quanto
maior a densidade verde do compactado, mais eficiente essa ligagao,
devido a maior &rea de contato presente.

Crescimento do pescog¢o — ocorre um maior grau de ligagéo no interior
da massa sob sinterizagdo, embora esse crescimento exija o0
transporte de material no interior da massa nédo diminui a quantidade
de poros e ndo se verifica contracdo do material na formagédo de
NOVOS PesCcogGos.

Fechamento dos canais que interligam os poros — formam-se poros
isolados, principalmente pelo crescimento do pescogo e pela
contracdo dos poros, acarretando no fechamento dos canais, 0 que
pode afetar as caracteristicas de auto-lubrificagdo dos sinterizados.
Arredondamento dos poros — consequéncia do crescimento do
pescogo tornando o arredondamento dos poros perfeitamente
esféricos quando existe tempo suficiente a temperatura de
sinterizacdo. O arredondamento de poros € promovido por
temperaturas de sinterizagdo elevadas.

Contragéo dos poros ou densificagdo — é considerado o estagio mais
importante da sinterizagdo. Contudo, o estagio s fica evidenciado
pela densificacdo da massa sob sinterizagdo, com tempo suficiente a
temperatura.

Crescimento eventual dos poros — quando ocorre, acontece apds

outros estagios da sinterizacdo. Na realidade, o estagio consiste na



26

contragcdo e eliminagcdo de poros pequenos e isolados e no
crescimento dos poros maiores.
Figura 5: Representacédo esquematica de trés esferas de sinterizagao:

(a) pontos originais de contato; (b) crescimento do pescoco; (c) e
(d) arredondamento dos poros.

(a) (b) {ijz
(c) :ij: (d) Zii:

Fonte: Chiaverini (1992)

Os autores Neves (2005) e Mello Junior (2011) relatam que durante a
sinterizacdo, as areas de contato formadas na compactacédo apresentam reducéo da
area superficial e do raio de curvatura, podendo ocorrer uma diminui¢cdo do tamanho
da particula, resultando no aumento da forca motora do processo com a reducéo de
energia total do sistema e com a ampliacdo de contato interparticula e os caminhos
de difusdo). Ja& a avaliagdo do parametro temperatura é fundamental para o
processo de sinterizagdo, pois € o agente ativador do processo de difuséo,
permitindo 0os movimentos em nivel atdmico, responsavel por todas as
transformacdes e rea¢cdes que ocorrem na sinterizagdo (KNEWITZ, 2009).

A operacéo de sinterizagdo deve ser num ambiente adequado com atmosfera
protetora para evitar fendmenos indesejaveis, assim segundo o autor Chiaverini
(1992):
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a) Evita ou minimiza reac¢des quimicas entre o compactado verde, que
em geral se caracteriza pela presenca de porosidade, com o meio
ambiente;

b) A oxidacdo é a reacdo mais importante que uma atmosfera protetora
evita;

c) Remove impurezas presentes, principalmente peliculas de Oxidos
existentes ndo sé na superficie como igualmente no interior do
compactado, devido sua porosidade intrinseca;

d) Fornece, eventualmente, um ou mais elementos quimicos para se

ligarem com o metal do compactado.

A medicdo da contracdo volumétrica, tamanho dos grédos e dos poros em
funcdo das variaveis do processo € usada para compreender a cinética que ocorre
durante a sinterizacdo em fungdo das variaveis do processo tais como: temperatura,
tempo, taxa de aquecimento, atmosfera e tamanho do pd inicial (SOUZA JUNIOR,
2008).

2.6 Difusao

O processo de difusdo ocorre pelo transporte de matéria por meio de
movimentacdo atbmica. Para ocorrer a difusdo do atomo deve existir um espaco
vazio e o atomo deve possuir energia para quebrar as ligagbes atdmicas, que 0s
unem aos atomos vizinhos. A uma temperatura especifica alguma pequena fraccao
do numero total de &tomos é capaz de movimento difusivo, em virtude das
magnitudes de sua vibragdo energias. Esta fragdo aumenta com o aumento da
temperatura (CALLISTER JR., 2007).

Conforme Gomes (1995) no processo de difusdo o movimento atdmico nos
metais pode ser modelado de diferentes formas, sendo as principais: difusdo por
lacuna ou vacéancia e a difusdo intersticial. E na difusdo por lacuna o atomo se
desloca de uma posi¢do normal da rede cristalina para um sitio vago do reticulo, ou
lacuna adjacente em que a intensidade com que ocorre ir4 depender do namero de
defeitos que nos metais em altas temperaturas podem existir em quantidades

significativas.
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Para Callister Jr. (2007) a difuséo € um processo que depende do tempo onde
a quantidade de um elemento que é transportado dentro de outro, sendo necessario
conhecer o quanto ocorre a taxa de transferéncia de massa. Esta taxa é
frequentemente expressa como um fluxo de difuséo (J), definido como a massa (ou,
equivalentemente, o nimero de atomos) M que se difundem perpendicularmente por
unidade de &rea através de uma secéo reta do soélido por unidade de tempo. Em

forma matematica, isto pode ser expresso como:

J=(M/At) 1)

Onde:

M= massa (nimero de atomos)
A= area através da qual a difuséo esta ocorrendo

t= tempo no qual a difusao ocorre

Neves (2005) argumenta que a movimentacdo atdmica nos pos de ferro, a
temperatura ambiente, é pequena, no entanto, aumenta significativamente com a
elevacdo da mesma. A temperatura tem uma enorme influéncia sobre os
coeficientes de difusdo e sobre as taxas de difusdo. Os fendmenos de difuséo
atdmica e sua dependéncia da temperatura com a movimentagdo atdomica podem
ser descritos pela equagéo de Arrhenius (CALLISTER JR., 2007).

D = Dyexp (— =) @

Onde:

D, = um pré-exponencial independente da temperatura (m2/s)
Q = energia de ativacao para difusdo (J/mol, cal/mol, ou e V/atomo)
R = constante do gas

T = temperatura absoluta [K]

O movimento atdbmico depende da energia de ativagao [Q]. A energia de
ativagdo é composta pela soma das parcelas [Qp+Qy]. O valor de Qg refere-se a

energia (vibracdo) do atomo para quebrar as ligacbes existentes com atomos

vizinhos e a parcela [Qy] € a energia associada a formacdo de sitios de lacunas
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proximos ao atomo. A equacao de Arrhenius pode ser reescrita levando em

consideragdo estas parcelas conforme a relagdo descrita por German (1994), em

que, —NA representa o numero de locais disponiveis ou de atomos com energia
Q

suficiente para se movimentar em relagdo ao ndmero total de atomos.

Na = No exp |~ (%57 @

No pescoco de sinterizagdo a concentracdo de lacunas é maior do que a
concentracdo de equilibrio em superficies convexas (superficie da particula). Assim,
permanece o transporte de matéria em sentido oposto ao fluxo de lacunas, isto €&, da
particula para o pescoco de sinterizagdo (MOON, 1979).

Neves (2005) ilustra os raios de curvatura, pesco¢co de sinterizacdo e de
areas adjacentes que ocasionam diferencas de tensdes entre estes pontos. A
diferenca de concentracdo de lacunas nas superficies, com diferentes raios de
curvatura causa um elevado raio de curvatura para regides com baixo raio de

curvatura, conforme representado na Figura 6.

Figura 6: Aspecto das regides do pescoco de sinterizacdo

Fonte: Neves (2005)

p 0 raio de curvatura do pescogo
X = ¢é o raio do pescoco sinterizado
R o]

raio da particula
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Os 4tomos e lacunas em movimento na rede cristalina proporcionam a
sinterizacdo via difusdo em volume. A sinterizagdo de pds elementares segue a 12
Lei de Fick, expressa pela relacdo matemética (ASM, 2004; CALLISTER JR., 2007):

- dc
J=-DE (4)

Em que:
J = fluxo de atomos ou lacunas por unidade de area e de tempo,
D = difusividade

dC = variacdo da concentracéo de lacunas ou &tomos em uma distancia dx

Figura 7: Mecanismos de sinterizagcao na area do pescoco.
Difusdo >
~,Superﬁciay/

. P f{ /'
Difusdo Escoamento
Volumétrica | Viscoso

Difusdo no contorno

de grdo
/' :\\

~" Evapo- k
Condensacdo

Fonte: Adaptado da pagina “ciéncia dos materiais.org”, (2014)

Callister Jr (2007) lembra que muitas situacdes praticas de difusdo sdo em uma
condicdo de estado ndo-estacionario. Isto é, o fluxo de difuséo e o gradiente de
concentragdo em um ponto particular num sélido varia com o tempo, o que resulta
em um acumulo liquido ou em decréscimo liquido das condi¢gBes difusoras, estas
circunstancias séo explicadas pela segunda lei de Fick. Essa lei deve ser verificada
para cada situacao particular de difusédo, considerando que antes da difusdo todos
os atomos de soluto sao distribuidos uniformemente e o tempo de zero é o

imediatamente anterior ao processo de difusdo (NEVES, 2005).
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2.7 Porosidade em sinterizagcdo de misturas

Em sua tese, “Sinterizacdo de misturas de pos de ligas de Ferro para
aplicagcbes automotivas, Neves”, (2005, p. 29) destaca que:

“Em uma mistura de pés de componentes "A" e "B" ocorre a difusdo
de um componente "A" no componente "B" e vice-versa. A for¢ca motriz € o
gradiente de concentracdo na interface das particulas. Quando os
coeficientes de difusédo sdo diferentes e ndo se formam compostos entre 0s
constituintes, dois fluxos de lacunas podem ser distinguidos, existindo o
fluxo de lacunas responsavel pelo crescimento do pescoco de sinterizacao.
Devido a diferenca de difusdo dos componentes, existe um fluxo adicional
de atomos e lacunas, em consequéncia de sua interdifusdo. Assim, se o
coeficiente de difusdo do componente "A" (D,) for maior do que o
coeficiente de difusdo do componente "B" (Dg) ocorre um fluxo liquido de
lacunas de "B" para "A". O excesso de lacunas na particula "A" facilita a
formacéo de poros no interior ou na superficie da particula.”

Knewitz (2009) ilustra que os poros podem ser interpretados como acumulos
de vazios, onde na sinterizacdo € exemplificada pela movimentacdo e, por
conseguinte difusdo, incidindo nos mecanismos de movimento atémico pela ordem:
difusdo superficial, difusdo ao longo do volume, do contorno de grédo e por
evaporagao-condensacdo, como pode ser visto na Figura 8.

Figura 8: Mecanismos de sinterizacdo na area do pescogo

. particula
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Fonte: Adaptada de German e Bose, (1997)
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2.8 Acos Inoxidaveis

Os acos inoxidaveis comecaram a ser desenvolvidos pelo inglés Harry
Brearly, em 1912, ao experimentar um liga ferro-cromo com aproximadamente 13%
de cromo, ao realizar analises metalogréficas constatou que a liga fabricada resistia
a maior parte dos reagentes comumente usados em metalografia; a essa liga ele
denominou “Stainless Steel”, ou seja, “aco sem manchas”. No mesmo ano, na
Alemanha, Eduard Maurer afirmava que uma liga ferro-cromo elaborada por Brenno
Straus resistiu por varios meses aos vapores agressivos do laboratério em que
trabalhava.

O progresso obtido desde entdo nos processos de fabricagéo e refino de ligas
metalicas permitram o desenvolvimento de agos inoxidaveis com diferentes
composicdes quimicas, microestruturas e propriedades quimicas e mecéanicas. Os
acos inoxidaveis podem ser classificados de acordo com suas microestruturas em:
austeniticos, ferriticos, martensiticos, endurecido por precipitacdo e acos inoxidaveis
daplex (WASKO e AGGEN , 1998).

2.8.1 Acos inoxidaveis austeniticos

Os acgos inoxidaveis austeniticos possuem excelentes propriedades de
resisténcia a corrosdo. Sua composi¢cdo basica se resume a Fe-Cr-Ni, e 0 nome que
lhes foi atribuido se deve a sua estrutura austenitica a temperatura ambiente, ou
seja, cubica de face centrada (CFC). Estes acos ndo podem ser endurecidos por
tratamento térmico e também como uma caracteristica de ndo serem magnéticos,

apresentam 6timas condi¢des de estampabilidade e soldabilidade (BOTTON, 2008).
2.8.2 Acos inoxidaveis ferriticos

Os acos inoxidaveis ferriticos sdo basicamente ligas Fe-Cr, sendo o cromo o
principal elemento da liga o que atribui a esta familia de acos elevada resisténcia a
corroséo, e o nome que lhe foi atribuido se deve a sua estrutura cristalina ferritica de
cubica de corpo centrado (CCC) (ASM SPECIALTY HANDBOOK, 1984).
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2.8.3 Acos inoxidaveis martensiticos

Estes acos sdo formados por ligas similares as ferro-carbono austenitizadas,
endurecidas por resfriamento rapido e revenidas com o proposito de aumentar sua
tenacidade e ductibilidade (WASKO e AGGEN , 1998).

Conforme ASM (2004), estas ligas sdo compostas por carbono até (1,2%) e
cromo (10,5 a 18%) e apresentam uma estrutura cristalina tetragonal de corpo

centrado (TCC) proporcionando caracteristicas ferromagnéticas.

2.8.4 Acos inoxidaveis endureciveis por precipitacdo

Apresentam os elementos cromo e niquel em sua estrutura base e EL que
promovem o endurecimento por precipitacdo como o titdnio e o aluminio. Essa
classe de agco podem surgir como estruturas austeniticas, semiausteniticas ou
martensiticas conforme as microestruturas apresentadas nos tratamentos de
solubilizagdo (WASKO e AGGEN , 1998; ASM, 2004).

2.8.5 Acos inoxidaveis Duplex

A familia dos agos inoxidaveis duplex (austenitico-ferriticos) originou-se na
Francga por volta de 1933, quando um erro de adicdo de elementos de liga durante a
fusdo de um aco inox do tipo (18%Cr - 9%Ni - 2,5%Mo), na Companhia Jacob
Holtzer, levou a uma composi¢éo quimica com (20%Cr - 8%Ni - 2,5%Mo), contendo
uma alta fragdo volumétrica de ferrita numa matriz austenitica (SOUZA JUNIOR,
2008).

Os AID sédo materiais baseados no sistema Fe-Cr-Ni. Sua composi¢do quimica
e processamento termomecanico conferem-lhes uma microestrutura bifasica com
uma matriz de ferrita e ilhas de austenita em propor¢des balanceadas e com teores
menores do que 0,03% de carbono e podem ter adigdes de nitrogénio, molibdénio,
tungsténio, e cobre (MARTINS, 2006; SOUZA JUNIOR, 2008; YONEKUBO, 2010).

Souza Junior (2008) comenta que o0s agos inoxidaveis duplex apresentam
aproximadamente o dobro da resisténcia mecénica dos acos inoxidaveis
austeniticos, isto combinado com uma boa tenacidade, oferecem uma elevada

resisténcia ao trincamento por corrosao sob tensdo em cloretos.
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Embora apresentem um bom desempenho em seu emprego, 0 processo de
obtencdo de uma pec¢a por meio de fundicdo é bastante dificil, devido ao fato da
metalurgia fisica desses sistemas ser muito complexa.

A disponibilizagdo de informac¢des metalirgicas a respeito dessa categoria de
material € de grande valor para sua fabricagdo, bem como para sua utilizagdo em
campo, visando sempre a integridade fisica e durabilidade dos equipamentos
durante seu uso. Ainda, esses agos sdo susceptiveis a fragilizagdo causada pela
precipitacdo de fases, o que dificulta sua utilizacdo na faixa de 350 a 900°C
(MARTINS e CASTELETTI, 2014).

Acgos inoxidaveis com microestrutura duplex podem ser dispostos em dois
subgrupos (PADILHA e PLAUT, 2007):

1) Ligas com baixo teor de carbono (0,01%p < C < 0,08%p), geralmente
trabalhadas mecanicamente (ligas deformadas, trabalhadas). AID’s trabalhados
mecanicamente apresentam uma interessante combinagdo de propriedades, tais
como resisténcia a corrosdo, resisténcia mecéanica, ductlidade, tenacidade e
soldabilidade.

2) Ligas com alto teor de carbono (0,3%p< C < 0,5%p), usadas na condi¢do
fundida. AID’s de alto teor de C apresentam baixa tenacidade e ductilidade, mas tém

uma excelente resisténcia ao desgaste.
2.9 Precipitacdo de Fases em Ac¢os Inoxidaveis Duplex e Superduplex

Os AID e AISD formam sistemas termodinamicamente metaestaveis na
condicdo de solubilizado e resfriado em 4gua, e para qualquer acréscimo de energia
na forma de calor que receberem, havera uma forte tendéncia termodinamica de
"buscar" uma condi¢do de equilibrio mais estavel implicando em precipitagcbes de
fases secundarias, que podem comprometer a fabricacdo e desempenho em servico
dos componentes (SOUZA JUNIOR, 2008).

Assim, além da precipitagdo de fase secundaria sigma na microestrutura em
ligas AID e AISD; outras fases secundérias sdo formadas durante a exposi¢cdo ao

calor em temperaturas na faixa de 550°C e 1000°C, as principais sao: fase "Chi" (X),
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fase "R", fase "G", Nitretos de cromo com estequiometrias CrN e Cr,N, carbonetos
complexos dos tipos: Cr,3Ce € Cr;C3 (MARTINS e CASTELETTI, 2014).

2.10 Influéncia dos elementos de liga em Acgos Inoxidaveis Duplex

A quantidade de elementos de liga acrescentados na mistura de pés ira
influenciar na formagdo das microestruturas dos agos. Essencialmente s&o
conhecidos dois grupos de elementos de liga: os estabilizadores da ferrita (Cr, Si,
Mo) e os estabilizadores de austenita (Ni, C, Mn) com o nitrogénio de suma

importancia na formacao da estrutura diplex (YONEKUBO, 2010).

2.10.1 Carbono

Yonekubo (2010) destaca ainda que o carbono promove a resisténcia em
aplicagBes com temperaturas elevadas, sendo limitado, porém em aplicacdes onde é
necessario que se obtenha resisténcia a corrosédo devido a sua rea¢gdo com o cromo
. Quando em elevados teores reduz a resisténcia intergranular causada pela
formagéo de carboneto (OUTOKUMPU, 2013).

2.10.2 Molibdénio

Elemento que ajuda na formagéo da camada passivadora quando combinado
com o cromo, além de estabilizar a fase ferrita e equilibrar a microestrutura. O
molibdénio auxilia na resisténcia em materiais empregados em altas temperaturas e
melhora a resisténcia a corrosdo em meios cloretados (YONEKUBO, 2010; SOUZA,
2012; OUTOKUMPU, 2013).

2.10.3 Cromo

Elemento importante que auxilia nas propriedades de resisténcia a corroséo e
também & oxidacdo a temperaturas elevadas. E responsavel pelo surgimento da
pelicula passiva presente nos acos inoxidaveis e endurecimento da ferrita e
austenita por solucdo sélida (YONEKUBO, 2010; SOUZA, 2012). O cromo aumenta
a resisténcia da liga facilitando a solubilidade de nitrogénio no material (WASKO e
AGGEN, 1998).
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2.10.4 Niquel

O niquel quando em altas concentrages em ligas Fe-Cr-Ni tem como fungéo
de promover a estrutura austenitica, acrescendo a resisténcia a fluéncia. Apresenta
propriedades magnéticas, no entanto na forma sélida em ligas Fe-Cr-Ni, ndo oferece
essas propriedades. O niquel aumenta levemente a dureza retendo mais carbono na
fase austenitica (BIEHL, 2002; OUTOKUMPU, 2013).

Para Souza (2012), esse elemento ajuda na formacdo da microestrutura
bifasica de ferrita/austenita, ele também favorece a ductilidade. E utilizado também
para o endurecimento por precipitacdo e formar os compostos intermetédlicos que

sdo utilizados para aumentar a resisténcia (OUTOKUMPU, 2013).
2.10.5 Manganés

Os compostos de ferro e enxofre tendem a se formar nos contornos de grao e
fragilizam o ago a temperaturas elevadas, assim a adicdo de manganés busca
formar um composto estavel que preveni a fragilizagdo dos mesmos (YONEKUBO,
2010).

Nos acgos inoxidaveis o manganés é utilizado para melhorar a ductilidade
quente, formagéo de austenita e aumento da solubilidade do nitrogénio. Também é
utilizado para diminuir a quantidade de niquel utilizada nas misturas (YONEKUBO,
2010; OUTOKUMPU, 2013).

2.10.6 Nitrogénio

O nitrogénio aumenta a resisténcia mecéanica e a resisténcia a corrosdo
localizada na fase austenitica, sobretudo em combinacdao com molibdénio, onde
nivel de nitrogénio presente na liga de aco inoxidavel duplex defini a microestrutura,
pois ajuda na formagdo da austenita e favorece o balango entre as fases de
austenita e ferrita (IMOA, 2014).

2.10.7. Silicio

O silicio aumenta a resisténcia a oxidagéo, tanto a altas temperaturas e em
solugdes fortemente oxidantes a temperaturas mais baixas. Também promove uma

microestrutura ferritica aumentando a resisténcia (OUTOKUMPU, 2013).
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2.11 Aco Inoxidavel Duplex UNS S32205

Essa classe de ago usualmente designada como SAF 2205 devido seus teores
de cromo e niquel (22% Cr e 5% Ni), foi introduzida com melhorias nas propriedades
de soldabilidade quando comparada as anteriores. Nela foi empregada a adi¢do de
nitrogénio como elemento de liga, melhorando as propriedades de resisténcia a
COorrosao.

O seu desempenho é superior ao AISI 304L e ao AISI 316L, cogitando-se a
substituicdo de alguns agos austeniticos por ele, pois trata-se de um ago com maior
resisténcia a corrosdo e propriedades mecéanicas superiores.

Uma forma de quantificar empiricamente a sua resisténcia a corroséo por
pitting € através do numero equivalente conhecido como PRE (Pitting Resistance

Equivalent). Dadas pela equagéao:

PRE=%Cr+3.3x% Mo+ 16x% N (5)

Onde as composic¢des sdo dadas em % em peso (PADILHA e PLAUT, 2007)

Em acgos austeniticos como o 316L, por exemplo, apresentam PRE de
aproximadamente 25 enquanto em agos inoxidaveis duplex o seu PRE tem valores
maiores do que 35.

O ago 2205 pertence a linha mais utilizada dentro da familia dos AID e atende
pela designagdo americana/ alema UNS 32205/ UNS S31803/ Type 2205/ DIN
1.4462 (ASTM A 890/A 890M, 2004; IMOA, 2009; CHARLES E FARIA, 2013).

A Figura 9 apresenta a micrografia 6ptica de um aco inoxidavel daplex de
composicao Fe-19,5Cr-5Ni produzido a partir de misturas de p6s moidos durante 15
horas em moinho Attritor (MOINHOS, 2005).
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Figura 9: Microscopia Gptica da pastilha feita com p6 moido por 15 horas e tratada
termicamente a 1200°C/ 1hora. Aumento em funcéo da barra de escala.

Fonte: Moinhos (2005)

2.12 Diagrama de Equilibrio Pseudo-Binario

A solidificacdo dos acos duplex depende da composicdo quimica e o
balanceamento entre os elementos de liga que formam as fases ferrita e austenita.
As fases em equilibrio podem ser obtidas tracando uma linha vertical no diagrama
pseudo-binario com percentual de ferro de aproximadamente 70%, conforme a
Figura 10. E possivel também estudar a metalurgia fisica destes acos através da
andlise do sistema ternério Fe-Cr-Ni (SPOMBERG, 2010).

Ainda segundo a autora, o ternario Fe-Cr-Ni, apresenta basicamente quatro
fases solidas. Destas fases, trés sao solugdes soélidas: austenita de estrutura
cristalina (CFC); ferrita (CCC) e ferrita (CCC) rica em cromo.
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Figura 10: Diagrama pseudo-binario dos AIDs
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Fonte: adaptado de Pohl, Storz e Glogowskl (2007)

2.13 Sistematernario para liga Fe-Cr-Ni

Os principais componentes dos acos duplex sé&o ferro, cromo e niquel, assim o

conhecimento do sistema ternario Fe-Cr-Ni é necessario para a previsdo das fases

de equilibrio que podem ocorrer nestes acos.

No diagrama terndrio se retira uma secdo vertical considerando o ferro

constante e variando o cromo e o niquel. Deste modo, a Figura 10 apresenta o

comportamento microestrutural de um AID durante a solidificacdo de equilibrio da

liga, no processo de resfriamento parte da ferrita transforma-se, no estado sélido,

em austenita em uma transformacdo reversivel. Assim, em temperatura ambiente
forma-se uma estrutura bifasica (PINTO, 2006).
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Os AID tém em sua composi¢cdo basica ferro, cromo e niquel, além dos
elementos que se assemelham aos dois Ultimos no comportamento, gerando o
conceito de cromo e niquel equivalentes (SOLOMON e DEVINE, 1982).

Assim, desenvolveram-se estudos relacionando a eficiéncia dos elementos em
estabilizar a ferrita comparando com o cromo, expressa em “cromo equivalente” e
austenita comparada ao niquel, expressa em “niquel equivalente”. Conforme
apresentadas nas equagfes (5) e (6). Adotando-se os critérios de cromo e niquel
equivalentes propostos por DeLong, encontrados no trabalho de Solomon e Devine
(1982):

Crgq= %Cr + % Mo + 1,5.% Si + 0,5.%Nb (6)

Nigq= %Ni + 0,5.% Mn + 30(% C + %N) (7)

Considerando a composi¢cdo quimica do aco SAF 2205 utilizado no presente
trabalho: 22,0% Cr — 5,5% Ni — 3,0% Mo — 1,7% Mn — 0,8% Si — 0,14% N — 0,03%

C, obtém-se:

Creq= (22) + (3) + 1,5%(0,8) + 0,5%(0) = 26,2% (8)

Ni4=5,5+0,5%1,7) + 30%(0,03+ 0,14) = 11,45% ©)

Tracando uma linha sobre a sec¢éo isotérmica a 1100°C do diagrama ternéario
Fe-Cr-Ni do agco SAF 2205, chega-se a valores que definem o equilibrio entre ferrita
e austenita determinados por Raynor e Rivlin (1985) e nomeados como composigao
“equivalente” de cromo e niquel, obtendo a Figura 11.

Desse modo, pela analise dos elementos Cr e Ni conclui-se que qualquer

dos elementos adicionados em quantidades apreciaveis, elimina a alotropia do ferro,
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onde o niquel estabiliza a austenita, ao passo que o cromo estabiliza a ferrita.”
(CHIAVERINI, 2002, p. 375).

Figura 11: Secao isotérmica a 1100°C do ternario Fe-Cr-Ni, mostrando as “tie lines” no campo a e y.

O ponto A representa a composi¢ao (em cromo e niquel equivalentes) do aco SAF 2205

Ni (% peso)

Fonte: Magnabosco (2001)

Magnabosco (2001) observa que conforme ilustra a figura, ao ser realizado o
tratamento isotérmico a aproximadamente 1100°C, seguido de um resfriamento
rapido, pode-se formar a estrutura duplex ferrita-austenita, devendo apresentar

estrutura contendo aproximadamente 40% em massa de ferrita e 60% de austenita.
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2.14 Solucgdes sdlidas

Essencialmente existem trés tipos de solu¢des solidas: substitucionais,
intersticiais e ordenadas. Quando o0s atomos de soluto tém tamanho
aproximadamente igual ao tamanho do solvente e ndo tém preferéncia marcante por
determinadas posi¢des da rede, como é caso dos elementos Si, Mn, Cr, Mo e Ni no
Fe, esses formam solu¢@es solidas substitucionais.

J& para atomos de soluto menores que o solvente, eles na maioria das
vezes ocupam posicdes intersticiais (PADILHA, 2000). Na Tabela 1 séo
apresentados alguns elementos de liga de ferro e suas respectivas solubilidades

maximas de ferrita e austenita.

Tabela 1: Principais elementos de liga do aco (ferro).
As concentrac¢des sdo dadas em % em peso.

Raio Peso Solubilidade maxima (%) Tipo de
Elemento atébmico Estrutura atébmico em Fe a (CCC) Solugéo
A (9) em Fe y (CFC) Solida
Fe 1,26 CCCI/CFC 55,85 - - Intersticial
C 0,77 C. Diam. 12,01 0,02 2,06 Intersticial
N 0,75 Complexa 14,01 0,1 2,8 Substitucional
Mn 1,26 CFC 54,94 3,5 100 Substitucional
Si 1,11 C. Diam. 28,09 14,5 2,15 Substitucional
Cr 1,27 CCC 52,00 100 12,5 Substitucional
Ni 1,24 CFC 58,71 8,0 100 Substitucional
Mo 1,39 CCC 95,94 37,5 1,6 Substitucional
w 1,39 CCC 183,85 33 3,2 Substitucional
Nb 1,46 CCC 92,91 1,8 1,4 Substitucional
Ti 1,47 HC/CCC 47,90 7,0 0,65 Substitucional
Cu 1,28 CFC 63,54 2,1 8,5 Substitucional

Fonte: Padilha (2000)
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Dados dois elementos quimicos, o uso da regra de Hume-Rothery torna
possivel prevér a propensdo entre eles de formarem solugcbes solidas

substitucionais, devendo atender a caracteristicas citadas por Padilha (2000):

* Estrutura cristalina - O tipo de estrutura cristalina deve ser o0 mesmo;

» Tamanho atémico - Os raios atdmicos dos dois elementos ndo devem diferir
entre si de mais de 15%;

* Valéncia quimica - As valéncias dos dois elementos ndo devem diferir de
mais de uma unidade.

 Eletronegatividade - As eletronegatividades devem ser quase iguais. Em
caso contrério, poderdo formar um composto, em consequéncia da diferenca

de afinidade por elétrons.
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3. MATERIAIS E METODOS

Neste capitulo € apresentada uma descricdo de matérias-pirmas,

equipamentos e metodologia desenvolvida neste trabalho.

3.1 Materiais utilizados
Para o processo de sinterizagéo foi usado como parametro o ago AID UNS

S32205, cuja composicdo quimica é apresentada na Tabela 2.

Tabela 2: Composi¢cGes nominais em massa das misturas para AID UNS S32205

Elemento C Mn Si Cr Ni P S Mo N Fe
% 003 200 1,00 gg'g g'gg 003 0,02 gg 8% )

Fonte: Norma ASTM A240 (2004)

A Tabela 3 apresenta as caracteristicas de pureza e fornecedores dos pds

utilizados.

Tabela 3: Caracteristicas dos pés comerciais e gases Nitrogénio e Argbnio utilizados

Composicdo Quimica

Fornecedor
Elemento % (pureza)
Fe com lubrificante Acrawax ® C BRATS Industria e Comercio de Produtos Metalicos
>99 T
com 1% em peso. Especiais Ltda.

Cr > 99 CITRA do Brasil Comércio Internacional Ltda.
Mn > 63 Microquimica Ind. Quimicas Ltda

Mo > 66 Microquimica Ind. Quimicas Ltda

Ni >99 CITRA do Brasil Comércio Internacional Ltda.
N, >99 White Martins Praxair Inc

Ar >99 White Martins Praxair Inc

Fonte: Proprio autor

3.2 Metodologia experimental

O trabalho foi dividido em duas etapas principais de preparacdo e analise.
Na primeira etapa foram realizados os procedimentos experimentais para a
conformagdao e sinterizagao das pastilhas (Misturas), variando tempo, temperatura e
atmosfera protetora, conforme ilustrado na Figura 12. A etapa seguinte foi composta

pela analise complementar das misturas selecionadas.



Figura 12: Fluxograma experimental da primeira etapa
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Fonte: Proprio autor
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3.2.1 Caracterizacao dos pos

Foram realizadas analises por microscopia eletrénica de varredura para
visualizar a morfologia e tamanho de gréo e difratometria de raios X com o objetivo
de verificar as fases presentes. Os resultados podem ser visualizados nos itens 4.1
e 4.2 de resultados e discusséo.

3.2.2 Pesagem e preparacao das misturas

A pesagem dos pés foi realizada em uma balanca analitica modelo FA2204C
com capacidade de 220g e precisdo de 0,1mg, semelhante a vista na Figura 13. A
pesagem dos pos pode ser visualizada na Tabela 4.

Figura 13: Balanca utilizada para pesagem dos elementos

Fonte: Proprio autor
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Tabela 4: Pesagem dos p0s

Elemento Percentual Peso
Fero com 1% de 66,66% 199,984g
Cromo 22,5% 67,5179
Niquel 5,5% 16,508g
Molibdénio 3,25% 9,750g
Manganés 1,8% 5,408¢g

Fonte: Proprio autor

A mistura foi realizada em um misturador em forma de “Y” (Figura 14), a 45
r.p.m., durante 120 minutos. A etapa seguinte foi pesar quantidades de 10g
(conforme eram sinterizadas) para as “formulacdes” de 1 a 14 do p6é SAF 2205 e
inseridas na matriz uniaxial de duplo efeito para formar pastilhas com diametro e
altura em média respectivamente de @=18,88 e h=5,5mm. A pastilha 15 foi feita a
partir de p6 pré-ligado de UNS S32750 ou também conhecido como superddplex
2507.

Figura 14: Misturador em "Y"

Fonte: Proprio autor
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3.2.3 Compactacéao

A mistura de pos foi compactada em matriz de ago ferramenta cilindrica
uniaxial de duplo efeito do laboratério de metalurgia do programa de pos graduacéo
em engenharia mecanica, seu diametro € de 18,88 mm.

Na preparacdo da matriz uniaxial foi inserido o p6 em sua cavidade com o
embolo menor ja posicionado na cavidade para ser comprimida pelo embolo maior, a
seguir, foi fechada a cavidade. Posicionou-se a matriz ha maquina de ensaio de
tracdo com dispositivo de presséao interna e capacidade de 30 toneladas, também
alocado no laboratério de ensaios mecanicos do programa de pds graduacdo em
engenharia mecénica. Iniciou-se o acionamento da maquina até o medidor de
presséo indicar 23 toneladas que, transformando as unidades conforme dimensdes
da matriz, resulta em uma pressdo proxima a 800 MPa. A partir deste instante o
tempo adotado de permanéncia foi de 300 segundos nesta posi¢cdo de compressao.
Concluido o periodo, o acionamento foi liberado. Entdo, o conjunto da matriz foi
removido e posto na posicdo de 180 graus para que a compactacdo possa ser
realizada em duas posicdes. Removido do equipamento, os punc¢des foram
retirados. A seguir o conjunto foi posicionado em uma prensa da marca Ribeiro com
capacidade para 15 t, posicionada de modo a retirar a amostra da cavidade da

matriz. A Figura 15 mostra a matriz utilizada.

Figura 15: Matriz uniaxial de duplo efeito

Fonte: Proprio autor
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3.2.3.1 Densidade a Verde (Construgédo da curva de compressibilidade)

Para determinar a densidade a verde dos p6s misturados, foram realizados
ensaios na maquina de ensaio de tracdo com dispositivo de pressdo interna e
capacidade de 30 toneladas. O procedimento para tragar a curva foi dada nas

seguintes etapas:

¢ O molde vazio é montado na prensa e a altura anotada como sendo o
“ponto zero”.

e Entdo o pd é colocado na matriz e aplicada uma tensdo de 1 MPa
(0,0004 ton.f-métrica), somente para que haja a acomodac¢éo do pé
com a matriz. O valor do deslocamento causado pela adi¢cdo do p6 no
molde é anotado como sendo a altura inicial da pastilha.

e Em seguida, s&o aplicados carregamentos crescentes e
descarregamentos até o ponto inicial (tensdo padrdo), onde séo
registrados os deslocamentos (com auxilio de um relégio comparador)
causados na matriz nos instantes em que a forca maxima é aplicada
para cada carregamento.

e Ap6s a conclusdo do ensaio, os dados coletados de forca e
deslocamento sdo trabalhados. Cada deslocamento é diminuido da
altura inicial, obtendo-se a altura indicada para cada ponto do

carregamento.

Os resultados alcangados na plotagem da curva podem ser visualizados no

item 4.2 de resultados e discussao.

3.3 Tratamento térmico

Foi realizado o tratamento térmico de solubilizacdo através do aquecimento em
temperatura acima da formagdo de precipitados indesejados na estrutura do ago
inoxidavel duplex e posterior resfriamento rapido. Além disso, este tratamento tem
como finalidade manter os elementos de liga em solucédo sélida na matriz duplex.

As amostras foram tratadas termicamente conforme apresentado na Tabela 5,
com resfriamento rapido em &gua, utilizando um forno do tipo mufla EDG Série Inox

Line até 1200°C com atmosfera controlada, pertencente ao laboratério de metalurgia



50

do programa de pOs graduacdo em engenharia mecanica -FURG. A Figura 16
mostra o forno utilizado e a Figura 17 apresenta o desenho esquematico do sistema

de tratamento térmico (forno e acessorios).

Figura 16: Forno para tratamento térmico com atmosfera controlada

Fonte: Proprio autor

Para a etapa de sinterizagdo, a metodologia utilizada foi de compactar a
“mistura” (amostra) e em seguida inseri-la no forno.

Para o uso do forno foi:

- Aberta a linha de 4gua com uma vaz&o constante de 3 [L/min].

- A linha de gas [nitrogénio ou argbnio] € aberta com um controle de vazao
constante de aproximadamente 5 [L/min], mantendo uma pequena pressao positiva.

- O forno entédo é programado com tempo e a temperatura conforme listado na
Tabela 5.

- Deve ser observado que foi utilizado um Multimetro da marca (Icel- AD-7920)
com Termopar tipo K (Cromel/Alumel) para calibragdo de temperatura e como EPIs

foram utilizadas (luvas de raspa, avental de raspa, mascara e uma tenaz de 1m de
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comprimento) para retirar as amostras do forno e inseri-las em agua para
resfriamento rapido.

Os tratamentos térmicos foram realizados sob atmosfera de nitrogénio nas
misturas 1 a 10 e atmosfera de argdnio nas misturas 11 a 15. O uso do nitrogénio
teve a finalidade de compor o0 mesmo como elemento constituinte da liga. O argdnio

foi utilizado como atmosfera inerte para evitar a oxidagdo das amostras.

Figura 17: Sistema para tratamento térmico com atmosfera controlada
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> X
] EDG i de agua
Linha de gas
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8 © ajuste fino |
) 2 s =
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R+ . ~ gt
o |! degas -
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)
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i @ © i Vélvwulade
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Fonte: Proprio autor



Tabela 5: Parametros de tempo e temperatura utilizados na sinterizacéo
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Taxa de aquecimento

Temperatura

Mistura AID Atmosfera (°C/minutos) Tempo Isoterma (°C)
1 2205 Nitrogénio 5 60min 1000
2 2205 Nitrogénio 5 120min 1000
3 2205 Nitrogénio 5 180min 1000
4 2205 Nitrogénio 5 60min 1100
5 2205 Nitrogénio 5 120min 1100
6 2205 Nitrogénio 5 180min 1100
7 2205 Nitrogénio 5 60min 1200
8 2205 Nitrogénio 5 120min 1200
9 2205 Nitrogénio 5 180min 1200
10 2205 Nitrogénio 5 360min 1200
11 2205 Argbnio 5 60min 1000
12 2205 Argbnio 5 60min 1100
13 2205 Argbnio 5 60min 1200

60min 1000
14 2205 Argbnio 5

180min 1200
15 2507 Argbnio 5 60min 1100

3.4 Metalografia

Fonte: Proprio autor

ApOs os tratamentos térmicos, foi realizada a preparagdo metalogréfica das

amostras no laboratério de Metalografia do programa de pds graduagdo em

engenharia mecéanica da FURG, empregando: uma cortadeira Metalogréafica (marca:

BUHLER, modelo: Delta Abrasimet) para o corte das amostras em 2 partes iguais;

embutidora manual de baquelite (marca: BUHLER, modelo: Simplimet 2); para o

lixamento foram utilizadas lixas d’agua com granulometria de 400, 600, 1000 e 1200

mesh e para polimento a politriz com pano (marca: STRUERS).



53

O ataque quimico foi realizado na mistura 15 com intuito de diferenciar as
fases ferrita de austenita e assim realizar o ensaio de microdureza. O reagente
usado foi o “Behara modificado” cuja composicéo é de 20 mL de acido cloridrico, 80
mL de agua destilada e deionizada, 1 g de metabissulfito de potassio e 2 g de
bifluoreto de amoénio. O tempo de ataque foi de 20 segundos de imersao no reagente
e foi interrompido com agua. A superficie de observacdo foi seca através da

evaporacao de alcool etilico, auxiliada por jato de ar quente comprimido.
3.5 Analise das Amostras

As andlises complementares nas 6 (seis) misturas selecionadas, foram

realizadas conforme ilustrado na Figura 18 .

Figura 18: Fluxograma da etapa de avaliagdo complementar

Misturas selecionadas por microscopia optica

/ Atmosfera de Nitrogénio \ / Atmosfera de Argonio \

1

1
| :
! 1
1 1
! 1
! 1
1 1
! 1
! 1
! 1
| |
1 - !
i Mistura 1 Mistura 5 Mistura13 :
! (60 min) 2205 (120 min) 2205 (60) 2205 !
: T=1000°C T=1100°C T=1200°C :
! 1
Y e AR Y Y 1
| Mistura 8 Mistura10 i Mistura 15 i !
' (120 min) 2205 | | (360 min) 2205 | (60 min) 2507 | i
! \ T=1200°C T=1200°C / \ {__T=1100°C ; / !
! 1
| :
. 1

Metalografia

A 4 \L \ 4

Analise de difusao / Caracterizagao microestrutural \ Ca:::;zrr:?ggao

de Varredura- * Microscopio Optico (MO) = Microdurémetro Vickers

(MEV-EDS) = Microscépio Eletrénico de Varredura (MEV) (HV)
= Difratémetro de Raios X (DRx)

= Microscépio de Forga Atémica (MFA)

\ na forma magnética (MFM) /

1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
oo Microscépio Eletrénico
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1

Sinterizado da liga
Fe-22,5Cr-5,5Ni

Fonte: Proprio autor
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O critério de selecdo foi relacionado a tempo, temperatura e atmosfera de
controle do processo de sinterizagdo. Foram identificadas 6 amostras que
representam os diferentes pardmetros adotados, sendo separadas para analises

complementares.
3.5.1 Microscopia Optica

As analises foram realizadas em um microscépio 6tico de luz refletida com
sistema de andlise de imagens - Olympus GX 51S com Sistema de aquisicdo de
imagens digital, instalado no laboratério de metalografia do programa de pés

graduagéo em engenharia mecénica -FURG.
3.5.2 Difratometria de raios X

As andlises por difracdo de raios X foram realizadas em um Difratémetro de
raios X, marca Rigaku (modelo Ultima IV), no Laboratério de Raios-X da
Universidade Federal do Pampa - UNIPAMPA/Campus Bagé. Foi utilizada uma
geometria focalizante, de Bragg-Brentano (geometria simétrica). O tubo usado foi o
de Cu (radiagéo Kalfa - A= 1,54059 A), com passo de 0,02° e tempo de integracéo
de 1 segundo por ponto, no intervalo de 30° a 100° em 2(8). Os difratogramas
obtidos foram analisados e identificados pela comparagéo com as fichas de padrdes
do "International Centre for Diffraction Data (ICDD), disponiveis no software “Rigaku

PDXL XRD analysis software”.
3.5.3 Microscopia Eletrénica de Varredura

Os mapeamentos por microscopia eletronica de varredura foram realizados
no equipamento da marca JEOL modelo JSM 6610L (Microscopio eletrénico de
varredura alto e baixo véacuo) e equipado com JEOL JSM 6610LV Detectores de ES,
BSE, EDS NORAN System) pertencente ao CEME-SUL- Centro de Microscopia.
Eletrénica da Zona Sul da Universidade Federal do Rio Grande-FURG.

Foram realizadas em cada amostra 40 (quarenta) varreduras (framers) com

uma distancia de trabalho igual a 10 mm.
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3.5.4 Microdureza

As analises de microdureza Vickers foram realizadas com o Micro-durdmetro
da marca Shimadzu e modelo HMV-2T e pertence ao Laboratério de Ensaios
Mecéanicos do programa de p6s graduagdo em engenharia mecéanica —FURG.

Os ensaios de microdureza foram realizados para possibilitar a determinacéo
da distribuicdo de deformacdo nos materiais em suas fases presentes. Assim, 0s
experimentos foram conduzidos nas 6 (seis) amostras, utilizando como base a
norma ASTM E384 (2000).

Para determinar a distribuicdo de dureza foram realizadas 5 (cinco) indetacdes
gue podem ser visualizadas nas discussdes de resultados de microdureza.

Em termos experimentais, os ensaios foram conduzidos empregando uma
carga de (0,5 kgf) e tempo de aplicagédo de 10s. A preparacdo das amostras para
esses testes foi similar aguela conduzida para a caracterizacdo microestrutural por
microscopia 6ptica, com excec¢do do ataque com reagente quimico na mistura 15.

O ensaio com penetrador piramide com angulo de 136° tem uma incerteza
associada de * 4% do valor medido. Esse valor considera as variaveis que entraram

na medi¢do da microdureza.

3.5.5 Microscopia de Forga Atdmica

As imagens de Microscopio de Forca Atbmica (AFM) foram obtidas
utilizando um microscopio Agilent Technologies 5500 da Universidade Federal do
Pampa, Campus Bagé. As imagens (5 um x 5 ym e 1 um x 1 ym) foram coletadas
em modo ndo-contato usando pontas PPP-NCL (Nanosensors, constante de forga =

48 N/m) e foram analisadas usando o software PicoView.
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 Caracterizacado dos p6s de Fe, Cr e Ni por MEV

Uma andlise inicial dos p6és comerciais indicou a morfologia das particulas
dos elementos constituintes da liga, antes de sua pesagem. Foi verificado com o

MEV as imagens topogréaficas das particulas.

Figura 19: Morfologia dos pos utilizados na mistura: a) ferro b) cromo c) niquel

SEI  15kV WD13mm SS49 SEl  15kV WD13mm  §S49

SEI  15kV WD13mm SS49 x500 50pm

Fonte: Proprio autor

As particulas de Fe, Cr e Ni, apresentaram diametros médios (ds,) de 127
pum, 248 um e 145 pm respectivamente. O ferro apresentou diametro médio menor,
seguido do niquel. O cromo apresentou particulas maiores. As micrografias

apresentam imagens com ordem de grandeza diferentes.
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4.2 Caracterizacao dos p6s de Fe, Cr e Ni por difracéo de raios X

A caracterizacdo por DRX foi utilizada para identificar as fases austenita (CFC)
e ferrita (CCC). Essa particularidade viabilizada por esta técnica, faz com que o mesma
seja largamente utilizada, principalmente nos casos em que deseja-se identificar duas
fases de mesma composicdo, porém com diferentes estruturas cristalinas
(SPOMBERG, 2010).

A caracterizacdo dos pds que compde a liga utilizada neste trabalho foram
analisadas por esse método. O difratograma para o pé de ferro comercial pode ser

visualizado na Figura 20.

Figura 20: Difratograma do pé de ferro
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Fonte: Proprio autor
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Observa-se 0s picos caracteristicos nos angulos 44,64°; 64,96° 82,3° e
98,92°, sédo equivalentes aos encontrados no cartdo de referéncia (00-006-0696) do
International Centre for Diffraction Data (ICDD).

O difratograma para o p6 de cromo comercial utilizado nas mistura pode ser

visualizado na Figura 21.

Figura 21: Difratograma para o p6 de cromo

Cr Puro
600
44 38°
500
64,56°

400
o
°
®
-g 300
-
[
£

200

81,66°
100
98,12°
0+ w.n-»JL of N
I ' | ! I N I N I ' | ! | ! I N I
30 40 50 60 70 80 90 100 110
2(0)

Fonte: Proprio autor

Verifica-se 0s picos caracteristicos de cromo puro nos angulos 44,38°;
64,560 81,66° e 98,12° sendo semelhantes aos encontrados no cartdo de referéncia
(00-085-1335) do International Centre for Diffraction Data (ICDD).
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O difratograma para o p6 de niquel comercial utilizado nas mistura pode ser

visualizado na Figura 22.

Figura 22: difratograma para o p6 de Niquel
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Fonte: Proprio autor

Nota-se 0s picos caracteristicos nos angulos em: 44,48° 51,84°; 76,58°; e
92,92° e sdo semelhantes aos encontrados no cartdo de referéncia (04-0850) do
International Centre for Diffraction Data (ICDD).

A seguir foram realizadas a analise por difracao de raios X na mistura dos pés
dissociados do ago UNS S32205, servindo de referéncia na comparagédo com as
misturas com tratamento térmico. A Figura 23 apresenta o difratograma das misturas

de pos de partida, sem tratamento térmico.
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Figura 23: Difratograma de raios X para a mistura de pos de 2205, sem tratamento térmico
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Fonte: Proprio autor

Fazendo um cruzamento dos picos obtidos nessa figura com os
difratogramas do ferro, cromo e niquel apresentados nas Figuras 20, 21 e 22,
respectivamente, é possivel identificar a presenca destes trés elementos. Onde o
angulo 44,64° pode-se tratar tanto de ferro, cromo ou niquel, os angulos (51,82
76,36 e 92,929 tratam-se do niquel e os angulos (64,98 82,32 e 98,4°) podem

tratar-se de ferro ou de cromo.
4.3 Curva de compressibilidade

A Figura 24 fornece a curva de compressibilidade dos pés elementares

misturados durante duas horas em um misturador do tipo “Y”. A curva indicou o
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desempenho caracteristico na compressibilidade de p6s metalicos, onde ocorreu
uma reducdo no ganho de densidade com o aumento da pressdo de compactacéo

(menor inclinagcdo das curvas de compactagao).

Figura 24: Densidade a verde do compactado em relacdo a tenséo

Densidade a Verde da mistura de pés
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Fonte: Proprio autor

Este comportamento se justifica pelo encruamento das particulas, que
causam um aumento da resisténcia a deformacdo (NEVES, 2005). A presenca de
particulas de maior dureza, como a do ferro e molibdénio contribuem para reducéo
da densidade a verde. Assim como a granulometria variada entre os diferentes p6s
utilizados na mistura, onde grdos menores preenchem espacgos vazios deixados
pelos maiores aumentando a densidade a verde.

Considerando-se os estagios de consolidacdo dos p6s metalicos na matriz
utilizada, verificou-se uma densificacéo abrupta do pé, partindo-se com presséo de 1

MPa (acomodacdo do pé na camara da matriz) até a pressédo de 155 MPa (onde
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ocorreu a consolidagéo da densidade em 4,38 g/cm3). Entre as pressdes aplicadas
de 155 MPa e 800 MPa, houve uma acomodacao do p6 na matriz estabilizando a
densidade em .4,42 g/cm3, onde permaneceu até a compactacado aplicada de 1GPa.

A construcdo da curva de compressibilidade possibilitou delimitar a carga
aplicada na matriz em 800 MPa, esse valor representa também, o valor préximo ao
sugerido pela literatura, na compactacao de pos metalicos utilizando matrizes com
diametro inferior a 25 mm (HOGANAS, 2013).

A densidade encontrada foi similar as encontradas por Aguiar (2008), que
utilizou moagem de alta energia em moinho Spex de pés derivados de cavacos do
aco inoxidavel superduplex UNS S 32520. As pastilhas conformadas unixialmente
apresentaram em meédia altura de 5,5 mm, didmetro de 18,88 mm e peso em média
de 9,8 g. A seguir encontram-se 0s resultados obtidos por micrografia para os

tratamentos térmicos realizados nas 6 (seis) misturas selecionadas.

4.4 Andlise por microscopia Otica
4.4.1 Microscopia Optica da Mistura 1

A mistura 1 foi tratada termicamente com isoterma de 1000°C por 60
minutos e atmosfera controlada com gas nitrogénio. A Figura 25 apresenta imagens
captadas no microscépio optico com quatro ampliac6es da mistura 1. Aumentos em

funcéo das barras de escalas nas imagens.

Figura 25: Microscopia 6tica da pastilhal ou "Mistura 1" em atmosfera de
Nitrogénio e isoterma de 1000°C durante 1 hora

500:um 100 pm
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Fonte: Proprio autor
Comparando as particulas de cromo apresentam uma forma caracteristica
estando mesmo néo difundido com a matriz, mas quando comparado com o trabalho
de Moinhos (2005), nota-se que a micrografia apresentada no trabalho deste autor é
muito semelhante ao resultado encontrado da figura 25 a), a duvida que persiste no
trabalho deste autor, vide Figura 9 que apresenta as particulas claras como

austenita.

4.4.2 Microscopia 6ptica da Mistura 5

Essa mistura foi tratada termicamente com isoterma de 1100°C por 120
minutos e atmosfera controlada com gas nitrogénio. A Figura 26 apresenta imagens
captadas no microscépio Optico com quatro ampliac6es da mistura 5. Aumentos em

fungéo das barras de escalas nas imagens.

Figura 26: Microscopia 6tica da mistura 5 em atmosfera de nitrogénio e isoterma de
1100°C durante 2 horas
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Fonte: Proprio autor
As analises na mistura 5 indicaram particulas de cromo que nao difundiram
na matriz de ferro, assim como ocorreu na mistura 1. Nessa amostra observa-se
também um aumento na porosidade e um principio de difusdo entre os elementos
ferro e cromo no entorno das particulas de cromo, comprovados com as imagens de
MEV-EDS.

4.4.3 Microscopia 6ptica da Mistura 8

Essa mistura foi tratada termicamente com isoterma de 1200°C por 120
minutos e atmosfera controlada com gas nitrogénio. A Figura 27 apresenta imagens
captadas no microscépio Optico com quatro ampliac6es da mistura 8. Aumentos em
fungéo das barras de escalas nas imagens.

Figura 27: Microscopia 6tica da mistura 8 em atmosfera de nitrogénio e
isoterma de1200°C durante 2 horas
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Fonte: Proprio autor
As andlises na mistura 8 indicaram particulas de cromo que nao difundiram
na matriz de ferro. Comparando essa imagem com a Figura 9, mais uma vez nota-se
a similaridade da forma do cromo n&o difundido na matriz de ferro. Também verifica-
se um principio de difusdo entre o ferro e cromo no entorno das particulas de cromo,
comprovado pelos mapeamentos do MEV-EDS. Essa mistura também apresentou

fissuras na matriz de ferro.
4.4.4 Microscopia O6ptica da Mistura 10

Essa mistura foi tratada termicamente com isoterma de 1200°C por 360
minutos e atmosfera controlada com gas nitrogénio. A Figura 28 apresenta imagens
captadas no microscopio 6ptico com quatro ampliagdes da mistura 10. Aumentos em
fungéo das barras de escalas nas imagens.

Figura 28: Microscopia 6tica da mistura 10 em atmosfera de nitrogénio
e isoterma de 1200°C durante 6 horas
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Fonte: Proprio autor

As micrografias da mistura 10 indicaram um principio de difusdo do cromo na
matriz de ferro, no entanto, apresentou também uma grande porosidade e fissuras
na matriz de ferro, como ocorrido na mistura 8.

Ficou comprovado que o tempo de sinterizacdo altera a estrutura de ligas
sinterizadas. Neste trabalho encontrou-se o limite maximo de 360 minutos em que
as amostras conservavam suas propriedades mecanicas. Quando sinterizadas em
atmosfera de nitrogénio com tempos superiores a 360 minutos, as amostras eram

destruidas (pulverizadas) durante os tratamentos térmicos.
4.4.5 Microscopia O6ptica da Mistura 13

Essa mistura foi tratada termicamente com isoterma de 1200°C por 60
minutos e atmosfera controlada com gas argbnio. A Figura 29 apresenta imagens
captadas no microscopio 6ptico com quatro ampliagdes da mistura 13. Aumentos em

fungéo das barras de escalas nas imagens.
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Figura 29: Microscopia 6tica da mistura 13 em atmosfera de argonio e
isoterma de 1200°C durante 1 hora

Fonte: Proprio autor

As analises na mistura 13 indicaram uma menor quantidade de particulas de
cromo, quando comparados as amostras sinterizadas em nitrogénio, no entanto
ocorreu muito pouca difusdo do cromo na matriz de ferro e apresentou uma baixa
porosidade, similar a mistura 1. As outras misturas sinterizadas em argonio
apresentaram resultados similares a essa.

Moinhos (2005), utilizando misturas de p6s em moagem de alta energia com
moinho Attritor durante 15 horas, obteve uma estrutura duplex utilizando esses

parametros de sinterizagéo.

4.4.6 Mistura 15 (60 minutos com isoterma de 1100°C e atmosfera de argdnio)

Essa mistura foi tratada termicamente com isoterma de 1100°C por 60

minutos e atmosfera controlada com gas argénio.
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A Figura 30 apresenta imagens captadas no microscopio 6ptico com quatro
ampliagbes da mistura 15. Aumentos em funcdo das barras de escalas nas
imagens.

Figura 30: Microscopia 6tica da mistura 15 em atmosfera de argdnio
e isoterma de 1100°C durante 1 hora

E(SO p:

100 um

Fonte: Proprio autor

A mistura 15 foi sinterizada a partir de p6 pronto do acgo inoxidavel super
duplex UNS S32705 (SAF 2507), disponivel no laboratério de metalurgia do
programa de poOs graduacdo em engenharia mecéanica da FURG. A sinterizacdo
dessa amostra teve trés propdsitos: verificar o correto tratamento térmico realizado
nas amostras anteriores; servir de pardmetro nas andlises de imagens no MO e MEV

e como referéncia na comparacao dos difratogramas das amostras sinterizadas por
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misturas de poés dissociados. A Microscopia 6tica revelou uma alta porosidade da
pastilha, explicada pela auséncia de lubrificante no p6 utilizado, o que dificultou a
aglomeracdao das particulas no processo de compactacao.

4.5 Anélise por de difragdo de raios x

4.5.1 Difragéo de Raios X da Mistura 1

A Figura 31 apresenta o difratograma de raios X da Mistura 1 com
tratamento térmico de 1000°C por 60 minutos em atmosfera de nitrogénio. Observa-
se 0 aparecimento de cinco picos de maior intensidade.

Figura 31: Difratograma de raios X da pastilha feita com atmosfera de nitrogénio e
isoterma de 1000°C durante 1 hora
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Fonte: Proprio autor

Ao analisar o difratograma ndo se pode assegurar que O primeiro pico
(42,94°) pertenca a fase austenita, pois encontra-se ligeiramente deslocado para

esquerda, no entanto, pode-se afirmar que os outros picos (44,58°; 64,72°; 82,14° e
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98,54°) tratam-se da fase ferrita, conforme os cartdes de referéncia ICDD (00-033-
0397) para austenita e ICDD (00-054-0331) para ferrita.

4.5.2 Difragéo de Raios X da Mistura 5

A Figura 32 apresenta o difratograma de raios X da Mistura 5 com
tratamento térmico de 1100°C por 120 minutos em atmosfera de nitrogénio.
Observa-se 0 aparecimento de cinco picos de maior intensidade.

Figura 32: Difratograma de raios X da pastilha feita com atmosfera de nitrogénio e
isoterma de 1100°C durante 2 horas
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Fonte: Proprio autor

O angulo 43,08° representa a austenita e os angulos (44,6°; 64,94°; 82,16° e
98,78°) representam a ferrita, conforme os cartdes de referéncia ICDD (00-033-

0397) para austenita e (00-054-0331) para ferrita. No entanto, podemos considerar
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para a mistura 5 a pouca formagao de austenita, pois deveria apresentar um pico de

intensidade préxima ao da ferrita.
4.5.3 Difragéo de Raios X da Mistura 8

A Figura 33 apresenta o difratograma de raios X da Mistura 8 com
tratamento térmico de 1200°C por 120 minutos em atmosfera de nitrogénio.
Observa-se o0 aparecimento de nove picos de maior intensidade.

Figura 33: Difratograma de raios X da mistura 8 em atmosfera de nitrogénio e
isoterma de 1200°C durante 2 horas
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Fonte: Proprio autor

A mistura 8 apresentou picos de intensidade nos angulos (42,64°, 74, 9°,
89,9°) com leve deslocamento para esquerda, ndo sendo possivel afirmar que trata-

se da fase austenita segundo cartéo de referéncia ICDD (00-033-0397) e os angulos
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(44,5, 64,64°, 82,16°, e 98,78°) representando a fase ferrita conforme cartdo de
referéncia ICDD (00-054-0331).

4.5.4 Difracdo de Raios X da Mistura 10

A Figura 34 apresenta o difratograma de raios X da Mistura 10 com
tratamento térmico de 1200°C por 360 minutos em atmosfera de nitrogénio.
Observa-se 0 aparecimento de seis picos de maior intensidade.

Figura 34: Difratograma de raios X da mistura 10 em atmosfera de nitrogénio e
isoterma de 1200°C durante 6 horas
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Fonte: Proprio autor

Observa-se neste ensaio picos de intensidade nos angulos (42,6° e 74,8°)
que também possuem um leve deslocamento para a esquerda ndo sendo possivel
afirmar a presenca da fase austenita segundo cartédo de referéncia ICDD (00-033-
0397) e picos nos angulos (44,58°, 64,96°, 82,04° e 98,62°) que representam a
ferrita conforme cartéo de referéncia ICDD (00-054-0331).
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4.5.5 Difragdo de Raios X da Mistura 13

A Figura 35 apresenta o difratograma de raios X da Mistura 13 com
tratamento térmico de 1200°C por 60 minutos em atmosfera de argdnio. Observa-se
0 aparecimento de seis picos de maior intensidade.

Figura 35: Difratograma de raios X da mistura 13 em atmosfera de argonio e
isoterma de 1200°C durante 1 hora
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Fonte: Proprio autor

Observa-se neste ensaio picos de intensidade no angulo de 42,88° que
apresentam um leve deslocamento para a esquerda, ndo sendo possivel afirmar a
presenca da fase austenita segundo cartdo de referéncia ICDD (00-033-0397) e a
presenca da ferrita nos angulos (44,58°; 64,78°, 82,16° e 98,86°) conforme o cartdo
de referéncia ICDD (00-054-0331).
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4.5.6 Difracdo de Raios X da Mistura 15

A Figura 36 apresenta o difratograma de raios X da Mistura 15 com
tratamento térmico de 1100°C por 60 minutos em atmosfera de argbnio. Observa-se
0 aparecimento dos oito picos de maior intensidade.

Figura 36: Difratograma de raios X da mistura 14 em atmosfera de nitrogénio e
isoterma de 1100°C durante 1 hora
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Fonte: Proprio autor

Observam-se neste ensaio, todos os picos caracteristicos de uma estrutura de
aco inoxidavel duplex. Picos de maxima intensidade das fases austenita e ferrita nos
angulos 43,26° e 44,38°, respectivamente, conforme os cartbes de referéncia ICDD
(00-033-0397) para austenita (00-054-0331) e picos de menor intensidade nos
angulos (50,26°; 74,12°; 90,04° e 95,02) que representam a austenita (44,38°;
62,48° e 82°) que representam a ferrita.



Figura 37: Resumo dos difratogramas de raios X. Na figura € possivel comparar os resultados
obtidos em cada uma das 6 misturas
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4.6 Analise por Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) e Espectroscopia

de Energia Dispersiva (EDS)

Esta analise busca identificar os tracos dos elementos e suas proporgoes,

presentes na regido onde é obtida a imagem. Deste modo pode-se identificar a

ocorréncia da difuséo e sua magnitude e alcance (ASM, 2004).

4.6.1 Micrografia por MEV-EDS da Mistura 1

A Figura 38 apresenta as micrografias obtidas no microscépio eletrénico de
varredura, onde mostra o mapeamento realizado pelo EDS, a difusdo dos elementos
na mistura 1 com tratamento térmico de 1000°C por 60 minutos em atmosfera de
nitrogénio.

Figura 38: a) Micrografia de varredura da Mistura 1 com aumentos em funcéo das barras de escalas

das imagens. As imagens b) Ferro, c) Cromo, d) Niquel, €) Molibdénio, f) manganés
referem-se ao mapeamento realizado por EDS para a mesma mistura

a) b)
Mistura 1 Mistura 1

100 pm

SEI  15kV WD11mm S$S50 x200 100pm  s—

Mistura 1 Mistura 1

100 pm s
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Fonte: Proprio autor

Existe uma grande dificuldade na deteccdo da difusividade de elementos
metalicos dentro matrizes de ferro. Uma forma indireta de se compreender esta
difusdo é através da técnica utilizando um filtro por elementos e montando a figura
(BIEHL, 2002). Na micrografia 382, podemos visualizar a imagem capturada pelo
MEV da mistura 1 com tratamento a 1000°C por 60 minutos em atmosfera de
nitrogénio, para a formacdo da figura 38b utilizou-se o filtro de ferro. A primeira
conclusdo que se tira é que o ferro ndo difundiu nas regides brancas. Ao ser
realizado o filtro do cromo, observa-se que a regido branca € idéntica a imagem
formada na figura 38c. A conclusdo que se chega é que as regides brancas
presentes no filtro de ferro, tratam-se de particulas de cromo. Quando foi aplicado o
filtro de niquel, o mesmo apresenta-se disperso tanto no ferro como no cromo, mas
com uma maior dispersdo no ferro. Ja aplicando o filtro manganés, ocorre uma
inversdo, ou seja, 0 mesmo apresenta-se tanto no ferro como no cromo, mas com
uma maior difusividade no cromo. Por fim o filtro molibdénio gera uma figura em que
esse elemento igualmento disperso em toda matriz. O Resultado obtido por este
mapeamento de EDS aponta que n&o ocorreu a formagdo da liga, pois seria

necessario a difusividade homogénea entre os elementos constituintes

4.6.2 Micrografia por MEV-EDS da Mistura 5

A Figura 39 apresenta as micrografias obtidas no microscopio eletrdnico de
varredura, onde mostram na forma EDS, a difusdo dos elementos na mistura 5 com

tratamento térmico de 1100°C por 120 minutos em atmosfera de nitrogénio.
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Figure 39: a) Micrografia de varredura da Mistura 5 com aumentos em fungdo das barras de escalas
das imagens. As imagens b) Ferro, c) Cromo, d) Niquel, €) Molibdénio, f) manganés
referem-se ao mapeamento realizado por EDS para a mesma mistura.

5 Mistura 5

200 yrn

Mistura

SElI  15kV WD16mm SS50 x150 100pm  —
FURG- CEME-SUL

Mistura 5 Mistura 5
2000m o | —

e

%

> * @

Fonte: Proprio autor
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Nota-se novamente que o elemento niquel tem uma preferéncia maior de
difusdo na matriz de ferro e 0 manganés segrega preferencialmente no cromo em
detrimento do ferro. Ocorreu pouca difuséo ferro nas particulas de cromo, resultando
na ndo formacgéo da liga pois, seria necessario a difusdo completa dos elementos
constituintes, caracterizada pela homogeneidade das cores apresentadas nas

figuras.
4.6.3 Micrografia por MEV-EDS da Mistura 8

A Figura 40 apresenta as micrografias obtidas no microscopio eletrénico de
varredura, onde mostram na forma EDS, a difusividade dos elementos na mistura 8
com tratamento térmico de 1200°C por 120 minutos em atmosfera de nitrogénio.
Figura 40: a) Micrografia de varredura da Mistura 8 com aumentos em funcéo das barras de escalas

das imagens. As imagens b) Ferro, ¢) Cromo, d) Niguel, e) Molibdénio, f) manganés
referem-se ao mapeamento realizado por EDS para a mesma mistura.
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Fonte: Proprio autor

A micrografia da mistura 8 e mostrou-se similar aos resultados obtidos nas

misturas 1 e 5, com a preferéncia de difusdo entre os mesmos elementos. Com

esses resultados podemos concluir que para isotermas de 1000°C; 1100°C 1200°C e

tempos de sinterizagdo de até duas horas, ndo se verifica uma maior variabilidade

de difusdo nas misturas,

caracterizada pela elevacéo da isoterma.

com exceg¢do da homogeneidade do molibdénio
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4.6.4 Micrografia por MEV-EDS da Mistura 10

A Figura 41 apresenta as micrografias obtidas no microscépio eletrénico de
varredura, onde mostram na forma EDS, a difusé&o dos elementos na mistura 10 com
tratamento térmico de 1200°C por 360 minutos em atmosfera de nitrogénio
Figura 41: a) Micrografia de varredura da Mistura 10 com aumentos em fungéo das barras de escalas

das imagens. As imagens b) Ferro, ¢) Cromo, d) Niguel, e) Molibdénio, f) manganés
referem-se ao mapeamento realizado por EDS para a mesma mistura.
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e) )
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Fonte: proprio autor

Verificou-se as preferéncias de difusividade entre elementos presentes nas
discussdes anteriores. No entanto, devido ao maior tempo de isoterma (360 min),
ocorreu um principio de difusdo entre os elementos ferro e cromo. Isto gerou a
formacao de uma area superficial de difusdo no entorno dos graos de cromo.

Misturas tratadas termicamente por mais 360 minutos eram completamente
destruidas no processo (pulverizadas). Com isso foi possivel constatar o limite

superior no tempo de sinterizacao.

4.6.5 Micrografia por MEV-EDS da Mistura 13

A Figura 42 apresenta as micrografias obtidas no microscépio eletrénico de
varredura, onde mostram na forma EDS, a difusdo dos elementos na mistura 13 com

tratamento térmico de 1200°C por 60 minutos em atmosfera de argénio.
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Figura 42: a) Micrografia de varredura da Mistura 10 com aumentos em fungdo das barras de escalas
das imagens. As imagens b) Ferro, ¢) Cromo, d) Niguel, e) Molibdénio, f) manganés
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As micrografias apresentadas na mistura 13 mostraram-se similares aos
resultados anteriores e difusdo homogénea do molibdénio. Suas caracteristicas
microestruturais sdo similares a mistura 1 no entanto, com propriedades mecanicas

superiores.
4.6.6 Micrografia por MEV-EDS da Mistura 15

A Figura 43 apresenta as micrografias obtidas no microscépio eletrénico de
varredura, onde mostram na forma EDS, a difusédo dos elementos na mistura 15 com
tratamento térmico de 1100°C por 60 minutos em atmosfera de argdnio.

Figura 43: a) Micrografia de varredura da Mistura 10 com aumentos em fungéo das barras de escalas
das imagens. As imagens b) Ferro, c) Cromo, d) Niquel, €) Molibdénio, f) manganés
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Mistura 15 Mistura 15
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Fonte: Proprio autor

O resultado do mapeamento para a mistura 15, apresenta os elementos
homogeneizados, com a difusdo completa do sinterizado. Separando as imagens em
cada elemento confirma-se a formacédo da liga, ndo havendo regides de maior
intensidade da cor referente de cada elemento. Essa amostra comprova a
confiabilidade na obtencdo de acos inoxidaveis duplex via metalurgia do po6

empregando poés pré-ligados realizando corretamente os tratamentos térmicos.

4.7 Ensaios de microdureza em escala Vickers HV-0,5

Os ensaios de microdureza foram realizados nas 6 (seis) misturas, permitindo
determinar a distribuicdo de deformagdo do material em regides de gréos de cromo
e matriz de ferro. Para determinar a distribuicdo de dureza foram realizadas 5 (cinco)
indentacdes em cada fase visivel, caracterizadas por: uma fase clara (gréos de
cromo) e uma fase em tom cinza (matriz de ferro). Os ensaios foram conduzidos
com um microdurébmetro equipado com um penetrador Vickers, empregando carga
de 500gf e tempo de aplicacéo de 10s.

A preparacdo das amostras para esses testes foi similar a conduzida para a
caracterizagdo microestrutural por microscopia Optica, com excecdo do ataque com
reagente quimico para mistura 15 (produzida com poés pré-ligados da liga
superduplex UNS S32750/SAF2507.
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A Figura 44 apresenta imagens da mistura 1, sendo possivel visualizar as
identac6es na “fase” em tom cinza (matriz de ferro) e na “fase” clara (particulas de

cromo).

Figura 44: Imagem de microscopia éptica de impressdes do penetrador no
ensaio de microdureza instrumentada na mistura 1

Fonte: Proprio autor

A tabela 6 apresenta os valores obtidos no ensaio onde percebemos uma
microdureza maior nos graos de cromo em comparagao as regides com identacdes
na matriz de ferro.

Tabela 6: Resultados do ensaio de microdureza onde apresenta as duas fases presentes
nas amostras, fase clara (cromo) e fase em tom cinza (matriz de ferro)

el
Mistura 1 Eé iig i ég
Mistura 5 gé ig% f_r ié
¥
Mistura 8 gé 12020011: 3839
Mistura 10 Eé l3171901i 3885
Mistura 13 E; Zéj i gg
Mistura 15 A;::ﬁg[a gzlé i g;

Fonte: Proprio autor
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Outokumpu (2013), aponta as durezas dos agos UNS S32205 e UNS S32750
em 235 HV e 260 HV respectivamente. As misturas M1, M5, M8 apresentaram
valores superiores a 235 HV nas regides de graos de cromo e inferiores na matriz de
ferro. As misturas M10 e M13 obtiveram valores superiores na regides de graos de
cromo e matriz de ferro. A mistura 15 (UNS S32750/SAF2507) apresentou valores
de dureza inferiores a 260 HV, devido a alta porosidade da pastilha, conformada
unixialmente sem o uso de lubrificante.

Para uma melhor visualizacdo dos resultados da Tabela 6, construiu-se um
grafico (Figura 45) mostrando o aumento da dureza conforme eleva-se a

temperatura nas misturas sinterizadas em nitrogénio.

Figura 45: Gréafico com os resultados de microdureza das 6 misturas.

{3 Grdos de cromo
Microdureza HV
@ Matriz de ferro
1200
(1200°C / N/ 6h)
(1200°C /N / 2h)
1000
800 (1200°C / Ar/ 1h)
[
600 :
. i
. (1100°C / N/ 2h)
] ---~—-§ (1100°C / Ar/ 1h)
(1000,.(.:. LN /1h) | (SAF2507)
200 +—{ | % 8|a|
§ 21&
0 E :
M1 M5 M8 M10 M13 M15

Fonte: proprio autor

7

Também é possivel visualizar valores de dureza presentes nas misturas
sinterizadas em atmosfera de argonio. Os valores apresentados para ferrita nas
misturas M8, M10, M13 e M15 estdo de acordo com os apresentados por (NEVES,
2005).
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4.8 Andlise por Microscopia de For¢ga Atdmica (MFA) na Forma Microscopia de
Forca Magnética (MFM)

As imagens de Microscépio de Forca Atbmica (MFA) e Microscopia de
Forca magnética (MFM) foram analisadas com dimensdes de (5 um x5 ume 1 um x
1 pm), onde foram coletadas em modo n&o-contato usando pontas PPP-NCL
(Nanosensors, constante de forca=48 N/m). A Figura 46 apresenta imagens
presentes na mistura M15 (UNS S32750).

Figura 46: Imagens de MFA-MFM da mistura 15 solubilizada e polida a) Topografia
(5 ym x5 ym); b) Imagem MFM (1 ym x 1 ym x 50 Hz)

a) b)

L |
1 I

Fonte: Proprio autor

O uso da microscopia de forgca atbmica tinha como finalidade fornecer
informacdes complementares no estudo da liga obtida. Esta técnica avalia os
dominios magnéticos, diferenciando a fase magnética (ferrita) da fase
paramagnética (austenita) (YONEKUBO, 2010).

No entanto este ensaio ndo revelou as fases presentes nas ligas obtida por
misturas de poOs dissociados e pos pré-ligados. Nao devemos descartar a
possibilidade de que a varredura por ter sido realizada em uma regido muito

pequena, esteja sobre um gréo, dificultando a visualizacdo de ferrita e austenita.
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5. CONCLUSOES

A partir do que foi exposto no presente trabalho, conclui-se que:

» Ocorreu uma baixa difusdo do cromo nas particulas de ferro, impedindo

a formacéo da liga;

» A difusividade de niquel foi maior na matriz de ferro e em menor

proporc¢ao nos gréos de cromo em todos parametros avaliados;

» O manganés é mais suceptivel a difundir no cromo e em minimas

proporgdes nas particulas de ferro;

» Conforme se eleva a isoterma de sinterizacéo, a difuséo do molibdénio

com os demais elementos se torna mais homogénea;

» O limite superior de tempo de sinterizagdo em atmosfera de nitrogénio

ndo deve ultrapassar 360 minutos;

» O aumento da isoterma e tempo de sinterizagdo proporcionou uma
elevagdo na microdureza das misturas produzidas com pés elementares

dissociados em atmosfera de nitrogénio;

» A microdureza apresentada pela mistura produzida a partir de pés
elementares dissociados e tratada termicamente com isoterma de
1200°C durante duas horas, apresentou valor similar ao encontrado na

literatura para a liga duplex UNS S32205;

» As microdurezas apresentadas pelas misturas produzidas a partir de
pds elementares dissociados e tratada termicamente com isoterma de
1200°C em atmosfera de nitrogénio durante seis horas e argonio durante
duas horas, foram superiores aos valores encontrados na literatura para
a liga duplex UNS S32205.
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6. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Como sugestdes para futuros trabalhos a serem realizados séo apresentados

0s seguintes pontos:

> Investigar o fendmeno de difuséo do cromo em ligas ferrosas sinterizadas

a partir de misturas de pés elementares;

> Avaliar a resisténcia a corrosao e ao desgaste de ligas Fe-Cr-Ni

sinterizadas a partir de misturas de pds elementares.
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APENDICE A - Contribuicdo dos principais autores citados na Revis&o de Literatura
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APENDICE B - Curva de compressibilidade
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APENDICE C - Aplicac&o da técnica de EDS na mistura 1
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