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RESUMO

Resumo

O Aco MA957 é um ago inoxidavel com bom desempenho em suas aplicagées,
porém exibe uma deficiéncia na dureza quando comparado com agos de aplicagoes
semelhantes. Isso pode ser resolvido através da adicdo de materiais de reforgo,
formando assim um material compésito. Desse modo, neste trabalho estudou-se o
comportamento do Aco MA957 reforcado com WC nanoestruturado. Iniciando pela
sintese do WC nanoestruturado e pela moagem do cavaco de Aco MA957. Em
seguida estes po6s foram misturados através da moagem de alta energia nas
proporcoes de 5% e 10% em peso do reforgo, sendo estes caracterizados por FRX,
DRX e MEV. A andlise de FRX, revelou que as amostra ndo foram contaminadas
pelo processo de moagem. As andlises de DRX, mostraram que o WC foi obtido
como tamanho de cristalito nanométrico e sem a presenca de fases indesejadas. No
MEV observa-se que houve uma boa dispersao e redugdo do tamanho médio das
particulas do Aco MA957-WC. Apbs a compactagdo das amostras e sinterizacdo em
temperatura de 1450°C, os corpos-de-prova foram caracterizados através dos
ensaios de MEV, densidade Arquimedes e microdureza Vickers. Apresentando uma
boa densidade, porém a amostra reforgada com 5% de WC apresentou menor
densidade (87%) e menor porosidade que a amostra reforcada com 10% de WC
(93%). As analises MEV confirmaram a presenga dos poros na estrutura do
sinterizado. A microdureza para a amostra com 10% de WC (153,56 Hv) foi maior
que a microdureza para a amostra com 5%. (144,44 Hv).

Abstract

MA957 Steel is a stainless steel that performs well in its applications but exhibits a
hardness deficiency when compared to steels of similar applications. This can be
solved by adding reinforcement materials, thus forming a composite material. Thus,
in this work we studied the behavior of MA957 Steel reinforced with nanostructured
WC. Starting with the synthesis of nanostructured WC and grinding of the MA957
Steel chip. Then these powders were mixed by high energy milling in the proportions
of 5% and 10% by weight of the reinforcement, characterized by FRX, DRX and
SEM. FRX analysis revealed that the samples were not contaminated by the milling
process. The XRD analyzes showed that the WC was obtained as nanometer
crystallite size and without the presence of unwanted phases. In SEM it is observed
that there was a good dispersion and reduction of the average particle size of
MA957-WC Steel. After sample compaction and sintering at a temperature of
1450°C, the specimens were characterized by SEM, Archimedes density and Vickers
microhardness tests. Showing a good density, but the 5% WC reinforced sample
had lower density (87%) and lower porosity than the 10% WC reinforced sample
(93%). The SEM analysis confirmed the presence of pores in the sintered structure.
The microhardness for the 10% WC sample (153.56 Hv) was higher than the
microhardness for the 5% sample. (144.44 Hv).

Introducao
Consegue-se melhorar as propriedades dos acos com a adi¢do de particulas
de 6xidos ou carbetos dispersos na matriz metalica, pois estes atuam como
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mecanismo de impedimento do movimento das discordancias que
consequentemente evita a propagacao de trincas e melhora a resisténcia a fluéncia
e a fadiga [1].

Os reforgos particulados apresentam vantagens em comparagdo com as fibras
continuas, pois possuem menor custo de manufatura e possibilitam a utilizagao nos
processos metallrgicos convencionais, seguidos pelos processos de pés-
processamento [1]. Assim, as propriedades do ago podem ser melhoradas de
acordo com o tamanho de particulas, distribuicdo entre as fases, composi¢cao do
material e microestrutura [2]. Desse modo, carbetos de metais refratario como o WC
nanoestruturados pode ser utilizados como reforgo para os acos [1].

A liga MA957 é um aco ferritico fortalecido por Dispersdo de Oxidos (ODS)

[3] e tem como composi¢cdo nominal de Fe, 14% em peso de Cr, 0,9% de Ti, 0,3%
de Mo e 0,25% Y 2 O 3 [4,5]. E composta principalmente por nanoparticulas
coerentes

finamente dispersas na matriz. As particulas com didmetro superior a 5 nm séo
principalmente identificadas como particulas do tipo pirocloro(Y 2 Ti2 O 7) [3,6], é
também composta de graos de ferrita em escala fina alongados na direcao da
extrusao, exibindo uma microestrutura uniforme de graos alongados e algumas
cavidades [4].

No presente estudo, pés de composicao nominal 90%p.Aco MA957 com 5%p.WC e
10%p.WC foram processados via moagem de alta energia por 10 horas e
posteriormente processados por sinterizagdo, visando avaliar seu potencial para
aplicagdes em ferramentas de corte, brocas e micro brocas. A microestrutura e as
propriedades mecénicas foram avaliadas usando técnicas avangadas de
caracterizagao de materiais.

Metodologia

Para a preparacao dos pos iniciais, 0 ago MA957 foi moido no moinho SPEX

em agitagao constante, por 16 minutos, usando jarra de WC, com carga (relagao
massa-bola) de 1:10, a seco. Seguindo para o peneiramento a 60 mesh (0,250 mm)
de abertura.

O WC nanoestruturado, foi sintetizado de acordo com a metodologia indicada

por [1] . Posteriormente, fez-se as mistura dos pds nas proporgdes de 5%p.WC e
10%p.WC no ago MA957, utilizando um moinho de alta energia, cadinho e esferas
de metal duro. Sob rotagao de 400 rpm, durante 10 horas, com uma propor¢ao de
massa de pd para massa de esferas de 1:20, utilizando a acetona como meio
umido.

Com o proposito de analisar a influéncia da etapa de moagem na morfologia
deste pé, realizou-se uma mistura de forma manual em um almofariz de alumina
com pistilo para a composicao de 10% em peso de WC nanoestruturado.

Os péds de partida, assim como os pos ja misturados foram caracterizados por
XRF (SHIMADZU EDX-720), por microscopia eletrénica de varredura (MEV). O
equipamento utilizado foi o FEG / ZEISS AURIGA (equipado com detector EDS),
XRD (SHIMADZU XRD- 6000, Cu-Ka, a 30 kV e 30 mA, 2 ° .min -1 ).

Foi utilizada 1 grama dos p6s moidos, para cada amostra compactada, nas
proporgoes de 5%p.WC e 10%p.WC, em uma matriz de 8 mm sob prensagem
uniaxial a 400 MPa. Apds isso, fez-se as medicdes dos corpos-de-prova (CPs)
compactados (Tabela 1), para calcular as suas respectivas densidades.
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A sinterizacdo ocorreu em um forno acoplado ao dilatémetro a uma

temperatura de 1450°C, seguida das medigdes (Tabela 1) e caracterizagdes por
microscopia eletrdnica de varredura (MEV) equipada com detector de
espectroscopia de dispersao de energia (EDS). O equipamento utilizado foi o FEG /
ZEISS AURIGA (equipado com detector EDS). A densidade aparente e a
porosidade aparente das amostras sinterizadas foram determinadas pelo principio
de Arquimedes usando agua destilada como meio de imersdo. A microdureza
Vickers foi determinada em um microduretro digital PANTEC (modelo: MV2000A)
sob carga de 100g por 15 segundos em 5 pontos distintos, sendo esses no centro e
nas 4 bordas, com distancia de 2 mm do centro.

Resultados e Discussao

o Caracterizacado do WC

As analises de FRX e DRX indicaram que a sintese resultou em um WC puro e sem
indicios de contaminacao, apresentando 100% de W. Na Figura 2 sao apresentados
os padrdes experimentais de DRX com apenas os picos caracteristicos de WC
identificados, observa-se também picos alargados e com baixa intensidade, fato que
caracteriza a formagao do WC nanoestruturado. Com isso, mostra-se a eficacia do
processo de sintese adotado neste trabalho.

Através do software X-Pert HighSocre Plus, as fases dos pés foram identificadas e o
tamanho médio de cristalito foi calculado fazendo uso da equacdo de Scherrer,
disponivel no software. Para o célculo do tamanho de cristalito foram utilizados os
dados dos picos mais intensos (100), (101) e (110) do difratograma. Sendo assim
possivel encontrar uma carta padrao de DRX para o WC, codificada com a
referéncia (NR:00-051-0939) na base de dados cristalograficos.

A andlise confirmou a formagéo do WC de estrutura hexagonal e tamanho
médio de cristalito de 15 nm.

O MEV-FEG do WC, Figura 3 (a) e (b), apresentou para o produto resultante da
carborreducao uma morfologia, predominantemente, uniforme formada de pequenas
e finas particulas, algumas interligadas e outras ndo. Particulas finas, normalmente
na escala nanométrica, possuem grandes areas superficiais e frequentemente, na
tentativa de minimizar a superficie total ou a energia de interface do sistema,
aglomeram-se formando particulas secundarias [8, 9], fato observado na Figura 3

(b).

o Caracterizagao do Aco MA957

A andlise de FRX do aco indicou a seguinte composicado: 84,031% Fe; 13,687% Cr;
0,995% Ti; 0,701% Mo; 0,307% Al; 0,206% Si; e 0,074 %Ni. Sendo esta equivalente
a composicao caracteristica do Aco MA957, sem indicagdo de contaminantes.

Através da analise de DRX do ago MA957 (Figura 4), foi possivel identificar
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0s picos caracteristicos do ago, através da carta padrao Fe-Cr (NR:00-034-0396), O
mesmo apresenta uma estrutura cristalina cubica.

A analises de MEV (Figura 5) revelram a morfologia das particulas com tamanhos e
formas variadas, confirmando a necessidade de refinamento do pd, este feito via
MAE.

o Caracterizacdo do CMM Aco MA957-WC

o Aco MA957-10%WC misturado mecanicamente

A analise de MEV do Aco MA957-10%WC misturado mecanicamente (Figura 6)
mostra que nao apresenta mudancas significativas na morfologia, quando
comparado com o do po inicial (Figura 5). Na Figura 6 (b), as particulas do WC
apresentam-se de cor mais clara, estando estas sobre as superficies das particulas
do aco, e se apresentam com tamanho inferior as do aco.

o Agco MA957-5%WC com moagem

A Figura 7 referente a micrografia do Aco MA957-5%WC submetido a MAE, mostar
que houve o refinamento e a mudanca na morfologia das particulas, em forma de
placas, que é um indicativo de ocorréncia de fragmentacao das particulas do aco
durante o processo de moagem dos pés. Nota-se, ainda na Figura 7 (b), a
ocorréncia da impregnacao do WC sobre a superficie do ago.

o Aco MA957-10%WC com moagem

A Figura 8 apresenta a micrografia do Aco MA957-10%p.WC submetido a MAE,
mostrando particulas em formas de placas, semelhante ao MA957-5%WC (Figura 7)
nao havendo, portanto, diferenca significativa entre a morfologia e tamanho das
particulas. Entretanto, a Figura 8 (b) revela uma maior quantidade de particulas de
WC nas superficies do ago, além de uma maior aglomeragao, ja esperada, devido a
maior porcentagem de WC.

o Caracterizagdo do CMM Ago MA957-WC

o Fluorescéncia de Raio X

Na Tabela 3 estdo expostos os resultados da andlise de FRX das misturas nas
proporgbes de 5%p.WC e 10%p.WC, indicando que ndo houve contaminagao
durante a moagem, e certificando as proporgdes de WC desejadas.

« Difratograma de Raio X

A Figura 9, apresenta o difratograma do A¢co MA957-5%WC, através dessa analise
foi possivel identificar os picos caracteristicos das fases C, WC e do aco MA957,
pelas respectivas cartas padrdao NR:03-065-6212, NR:01-072-0097 e NR:03-065-
7753. Apresentando estrutura cristalina Hexagonal (C e WC) e cubica (ago MA957).

Ja para o Ago MA957-10%WC (Figura 10) foi identificados apenas picos
caracteristicos das fases WC e ago MA957, pelas cartas padrao do WC (NR:01-073-
0471) e do ago MA957 (NR:03-065-7753), apresentando estrutura cristalina
hexagonal e cubica, respectivamente.

Nota-se também uma maior intensidade nos picos de WC da Figura 10, que os da
Figura 9, isso ocorre devido as quantidades distintas de WC nanoestruturado.
Enquanto que os picos referentes ao Aco MA957 ndo apresentam uma diferenca
significativa na intensidade entre essas figuras, pois ambas foram submetidas ao
mesmo tempo de moagem.

¢ Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)
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As micrografias do Ago MA957-WC (Figuras 12 e 13) em ambas as proporgdes
do reforgo possibilita perceber uma consideravel quantidade e de poros.

Na Figura 13 (b) h& contornos de graos do aco em uma tonalidade mais clara,
0 que, acredita-se ser a concentragao do WC neste local, pois ndo ocorreu o
mesmo na amostra com 5% de WC (Figura 12), cré-se, portanto, que essa
proporcao é insuficiente para exibir tal comportamento. Ainda na Figura 13 (b),
acredita-se que a fase mais escura corresponde a impregnagao nos poros da
solugdo de alumina, utilizada durante o processo de polimento da amostra.
Entretanto, s é possivel confirmar através da analise por MEV-EDS.

o Densidade

As densidades calculadas com base nos valores da Tabela 2 e a porosidade séo
apresentadas na Tabela 4. Esta indica, portanto, que o Agco MA957-10%WC possui
uma maior quantidade de poros que o0 MA957-5%WGC, justificado pela quantidade de
WG, ja que pds nanométricos tende a se aglomerar e formar poros em compactados
[9]. Podendo também ser consequéncia do método de sinterizagdo utilizado que
difere de outros métodos com densidades préximas a 100% e alta redugéao dos
poros.

Ao mesmo tempo que exibe maior porcentagem de porosidade, o MA95710%WC
também apresenta maior densidade, isso porque o WC possui alta densidade
tedrica (15,63 g/cm3).

As densidades relativas obtidas para o Aco MA957-5%WC e Aco MA95710%WC
foram respectivamente, 87% e 93%.

o Dureza

A Tabela 5 apresenta os valores de microdureza para o agco MA957 sem reforgo e
de ambas as composicoes do CMM. Com isso, observa-se que o valor da
microdureza aumenta de forma diretamente proporcional ao aumento da quantidade
de WC, o mesmo é notado nos valores da densidade (Tabela 4).

Conclusdes

Este trabalho, portanto, possibilitou perceber que a adigao do WC nanoestruturado
beneficia as propriedades mecéanicas do aco MA957, mais precisamente a dureza,
de maneira proporcional ao aumento do reforgo. Assim como, mostrou que o
refinamento dos pos de partida através da MAE e a sintetizagao de particulas em
escala nanométrica sdo fundamentais para obter uma boa dispersdo na matriz. Ja
que, a mistura mecanica nao apresentou bons resultados de dispersdo e
refinamento. A partir disso, garante-se uma maior uniformidade das propriedades da
pecga, entretanto particulas com alta energia superficial tendem a se aglomerar,
resultando em uma quantidade considerada de poros, podendo ser resolvido
alterando a técnica de sinterizagéao.
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