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problema nunca sera solucionado pela
ciéncia.
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COMPACTAGAO ISOSTATICA A QUENTE DO PO DE ACO
RAPIDO AISI M2

Joao Franklin Liberati

RESUMO

A Compactacdo isostatica a quente (CIQ / Hot isostatic pressing — HIP) é
uma técnica de metalurgia do po para produgao de pré-formas ou pegas. No Brasil
este processo ainda ndo é usado industrialmente e em termos de pesquisa sua
principal aplicagdo esta voltada para a area de ceramica fina.

Este estudo desenvolveu a técnica de encapsulamento metdlico de pé solto
ou pré-formas para posterior compactagao isostatica a quente, visando a obtengao
de pegas de aco rapido M2, com relacdo altura/diametro (h/d) maior do que trés.

Os experimentos de HIP foram realizados nas seguintes condigles:

1) pré-formas obtidas por compactacdo uniaxial e sem encapsulamento
metalico;

2) encapsulamento metalico de pd solto;

3) pré-formas obtidas na compactacdao uniaxial (h/d < 3) e por
compactacao isostatica a frio (h/d > 3) e encapsulamento metalico.

As amostras obtidas pela condicdo 1 atingiram apenas 82% da densidade
tedrica. J4 na condicdo 2, as pecas obtidas apresentaram mais de 98% da
densidade tedrica. No entanto, houve acentuada distorcdo da forma inicial.

A condigao 3 produziu amostras com alta densidade, acima de 98% da
tedrica, e sem distorcées.

A analise microestrutural das amostras processadas por HIP, quando
comparadas com as obtidas por sinterizagdo com presenca de fase liquida e por
metalurgia convencional, mostra uma maior homogeneidade na distribuicdo dos

carbonetos e um menor tamanho médio de grdos de austenita e dos carbonetos.



HOT ISOSTATIC PRESSING OF HIGH SPEED STEEL POWDER
AISI M2

Jodo Franklin Liberati

ABSTRACT

The hot isostatic compaction is a powder metallurgy technique for
production of preforms or parts. In Brazil, such a process has not been used
industrially yet and concerning researches its main application has been done on
fine ceramics.

The present study developed the technique of metallic encapsulation of the
non-compacted powder, as well as compacted preforms for subsequent hot
isostatic compaction, aiming to obtain parts of high speed steels M2 having
length/diameter ratio (h/d) higher than three.

The HIP experiments were done in the following conditions:

1) preforms obtained by uniaxial compaction and without metallic
encapsulation;

2) metallic encapsulation of non-compacted powder;

3) preforms obtained by uniaxial compaction (h/d < 3) and by cold
isostatic compaction (h/d > 3) followed by metallic encapsulation.

The samples obtained in condition 1 attained only 82% of the theoretical
density. The samples obtained in condition 2, presented more than 98% of the
theoretical density; however, this condition resulted in important distortions from
the initial shape.

Condition 3 resulted in samples having high densities, over 98% of the
theoretical density, without distortions.

Microstructural analysis of the samples processed by HIP showed higher
homogeneity of carbide distribution, smaller carbides and smaller grain size of
austenite when compared to samples produced by liquid phase sintering or by
conventional metallurgy.
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I.INTRODUCAO

I.1 — OBJETIVOS E JUSTIFICATIVA

A compactacao isostatica a quente (CIQ / Hot isostatic pressing - HIP) é
um dos processos utilizados comercialmente para consolidacdao de uma ampla
gama de pos metalicos e ceramicos até a densidade tedrica, para a obtencdo
das propriedades exigidas nas aplicagbes: de alto desempenho da industria
aeroespacial, de componentes das indUstrias petrolifera e nuclear e na
fabricacdo de ferramentas e pegas resistentes ao desgaste.

Esta dissertacdao insere-se numa linha de pesquisa desenvolvida, desde
1990, no Laboratdrio de Metalurgia do Po do Instituto de Pesquisas Energéticas
e Nucleares, que visa a producdo de pecas de aco rapido ou de compdsitos de
matriz metalica resistentes ao desgaste.

O objetivo principal deste trabalho foi desenvolver a técnica de
encapsulamento metalico, de pé solto ou pré-compactado, para a produgao por
compactacdo isostatica a quente de pegas com razao altura/diametro maior do
que trés.

Um objetivo complementar foi comparar as microestruturas de pegas de
aco rapido AISI M2 obtidas por metalurgia convencional, sinterizagao com fase
liquida e as processadas por compactacgo isostatica a quente.

I.2 — ESTRUTURACAO DA TESE

As ferramentas tedricas utilizadas nesta exposicdo sdo detalhadas no
capitulo 2: Revisdo da Literatura que também constituem o suporte para a
analise dos resultados, estando sistematizadas da seguinte forma:

No item IL.1 da revisdao s3ao discutidas a evolucdo historica e as
principais propriedades dos agos ferramenta, dando énfase as caracteristicas
quimicas e microestruturais dos acos rapidos produzidos por metalurgia do pé.

No item II1.2 descreve-se a compactacdo isostatica a frio, os tipos de

equipamentos utilizados e os materiais para a confecgao dos moldes.

OMISSAC ACIONAL DE ENERGIA NUCLEAR/SP  IPES
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No item II.3 tem-se uma revisao da técnica de compactacao isostatica a
quente com énfase nos tipos de encapsulamento possiveis de serem utilizados.

O item II.4 versa sobre 0s aspectos fundamentais da sinterizagdo com
presenca de fase liquida, detalhando a sinterizacdo supersolidus, tipica dos acos
rapidos, com especial atencdo ao mecanismo de sinterizagdo do aco rapido M2.

O procedimento experimental utilizado nos ensaios € descrito no terceiro
capitulo, seguindo-se os resultados e discussdo no capitulo quatro.

No quinto capitulo sdo apresentadas as conclusGes da pesquisa e,
finalmente, no capitulo seis s3o enumeradas as referéncias bibliograficas
consultadas para a elaboragdo desta Dissertacdo.

ZOMISSAC NACIONLL DE ENERGIA NUCLEAR/SP IPER
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II. REVISAO DA LITERATURA

I1.1 - ACOS FERRAMENTA

Os acos ferramenta sdo ligas ferrosas complexas que contém elevados
teores tungsténio, molibdénio, vanadio, manganés e cromo, além de outros
elementos, o que possibilita sua utilizacdo na producao de ferramentas de corte e
de conformac3o’.

A primeira aplicacdo dos acos foi para a fabricagao de ferramentas e armas,
devido a sua alta resisténcia mecanica e poder de corte. Apenas no inicio do
século 20 é que os acos comegaram a ser largamente usados para outros
propdsitos. Atualmente, os acos ferramenta representam cerca de 1% do volume
total dos acos produzidos®.

Robert Mushet descobriu acidentalmente, em 1868, que um ago com
manganés e tungsténio temperava ao ar e resultava em um material com
excelentes propriedades de dureza a quente e de resisténcia ao desgaste, o qué
possibilitou sua utilizagdo em operagdes de usinagem de materiais de alta dureza.
A composicio quimica do ago de Mushet era 2%C, 2,5%Mn e 7%W?,

Em 1898, Taylor estudou a necessidade de se realizar, para cada
composicdo quimica, tratamentos térmicos precisos para a otimizacdo das
propriedades dos acos ferramenta. Sua pesquisa mostrou que 0S agos ao
tungsténio podiam ser aquecidos a temperaturas muito superiores aquelas
utilizadas normalmente pelos fabricantes da época. Além disso, produziu um ago
gue se tornou prototipo dos acos rapidos modernos, cuja composicao era:
0,70%C, 14%W e 4%Cr?,

Por causa da Segunda Guerra Mundial foi efetuada a substituicdo do
tungsténio por molibdénio em algumas categorias de acos ferramenta, o que
ocasionou uma redugao de até 40% do custo inicial dos acos rapidos. Atualmente,
0os agcos ao molibdénio (classe M) correspondem a mais de 95% de toda a
producdo de acos rapidos nos Estados Unidos®.

O desenvolvimento dos acos ferramenta nas décadas de 60 a 80 pode ser

dividido em duas vertentes: a agdo de elementos quimicos (C, S, N, Si, Co, Al)e o



refinamento da estrutura através da utilizacdo das técnicas de metalurgia do po.
Ambos os enfoques visam promover a melhora no desempenho das ferramentas a
altas velocidades de corte, mantendo-se a alta tenacidade.

Os acos ferramenta fabricados pelas técnicas convencionais (fusdo,
lingotamento e forjamento) possuem, atualmente, segundo a AISI - American Iron
and Steel Institute, cerca de 100 composicoes diferentes, das quais

aproximadamente 40 sdo as mais utilizadas’.
I1.1.1. - ACOS RAPIDOS

Os acos rapidos sao uma classe dos acos ferramenta que apresentam
muitas caracteristicas metallrgicas em comum, apesar da marcante diversidade
de composicao quimica, s3o assim designados pela capacidade que apresentam
de usinar materiais a elevadas velocidades de corte. Eles possuem teores de
carbono variando entre 0,65 e 2,30%, tungsténio de 0 a 20%, molibdénio de 0 a
9,50%, vanadio de 1 a 6,50% e cobalto de 0 a 12%. Na Tabela 1 estao
apresentadas as composicdes quimicas dos acos rapidos mais importantes?.

Tabela 1 - Composicdo quimica nominal dos acos rapidos convencionais mais
importantes®,

Tipo AISI C Mn Si Cr v w Mo Co

610 T1 0,75 0,30 0,30 4,00 1,00 18,00 | 0,70®

611 T2 0,80 0,30 0,30 4,00 2,00 18,00 | 0,60@

620 T4 0,70 0,30 0,30 4,00 1,00 18,00 | 0,70® 5,00

621 T5 0,80 0,30 0,30 4,00 2,00 18,00 | 0,80®@ | 8,00

622 T6 0,80 0,30 0,30 4,50 1,80 20,00 | 0,709 | 12,00

623 T15 1,50 0,30 0,30 4,00 5,00 12,00 | 0,50® 5,00

630 M1 0,85 0,30 0,30 4,00 1,00 1,50 8,50

631 M10 0,90 0,30 0,30 4,00 2,00 8,00

650 M2 0,85 0,30 0,30 4,00 2,00 6,00 5,00

651 M3 1,05 0,30 0,30 4,00 2,50 6,00 5,00

653 M4 1,30 0,30 0,30 4,00 4,00 5,50 4,50

(a) elemento opcional



O carbono e os elementos de liga sao balanceados de modo a resultar,
apos tratamento térmico, um produto quimicamente estavel, com elevada dureza,
alta resisténcia ao desgaste, retencdo da resisténcia mecanica com o aumento da
temperatura, resisténcia a choques térmicos e boa tenacidade’,

Diversos autores verificaram que, para varios agos rapidos, a composigao
quimica da matriz martensitica independe, dentro de uma certa faixa, do volume
de carbonetos presentes. A Tabela 2 fornece a composigao quimica das matrizes
de alguns acos rapidos, estando os teores de elementos de liga razoavelmente
constantes: 0,4 a 0,6% de carbono, 3,9 a 5,1% de cromo, 0,9 a 1,9% de vanadio,
7,3 a 8,6% de tungsténio (para 0s acos a base de tungsténio - série T) e 5,0 a
6,7% para a soma dos teores de tungsténio e molibdénio (nos acos ao molibdénio

— série M)>*3,

Tabelasz - Composicdo quimica de matrizes de acos rapidos, apds tratamento
térmico”.

AISI C Fe W Mo Cr \") Co

T1 0,5 85,3 8,6 0,2 4,4 1,0

T2 0,5 85,3 8,0 0,2 4,4 1,7

T4 0,4 79,5 8,3 0,5 4,7 1,1 56 -

T15 0,4 81,2 7,3 0,2 51 1,4 4,3

M1 0,6 89,1 0,9 4,7 3,9 0,9

M2 0,5 89,0 2,0 3,0 4,6 1,0

M4 0,5 86,1 3,5 3,2 4,7 1,9

Os agos rapidos, no estado temperado e revenido, podem, portanto, ser
considerados como compdsitos “in situ”. A matriz € constituida de martensita
revenida de alto carbono (ou uma combinacdo de martensita e bainita) com uma
composicdo quimica relativamente estavel. Associada a matriz, ha uma fracdo

volumétrica varidvel de reforco, no caso carbonetos homogeneamente
distribuidos.

DMISSAC NACIONAL DE ENERGIA NUCLEAR/SP e
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Esses carbonetos podem ser classificados em carbonetos primarios
esferoidizados e em carbonetos secundarios hiper finos provenientes da
precipitacdo no estado sdlido®.

Os carbonetos primdrios sao tipicamente do tipo MeC € MC (7 a 13% em
volume). Os carbonetos secundarios, precipitados a partir da austenita durante o
resfriamento ou no revenimento, sdo predominantemente do tipo MC, M¢C e
M,C*®. No estado recozido ou bruto de fusdo encontram-se também carbonetos
M23Cs € M,C. Apesar destes carbonetos terem sua composicdo dependente da
composicao do ago e do tratamento térmico, eles podem ser convenientemente
identificados pelas formulas descritas, onde “M” representa a soma dos atomos
metalicos (W, Mo, Cr, V e Fe)%’.

A composicdo e estrutura cristalina destes carbonetos podem ser descritas
da seguinte forma®’:

a MeC, carboneto cubico de face centrada, rico em tungsténio ou
molibdénio, com composicdo na faixa de FesWsC a Fe;W,C (ou FesMosC
a Fe;Mo,C nos acos ao molibdénio) e capaz de dissolver Cr, V e Co;

b MG, corresponde a um carboneto cubico de face centrada, rico em
cromo e capaz de dissolver Fe, W, Mo e V;

¢ MC, carboneto cubico de face centrada, rico em vanadio, com composicdo
variando na faixa do VC ao V4C; e capaz de dissolver pequenas
quantidades de W, Mo, Cr e Fe;

d M.C, carboneto rico em tungsténio ou molibdénio, corresponde ao
carboneto hexagonal compacto W,C (ou Mo,C nos acos ao mélibdénio),
observado apenas como fase de transicao durante o revenido.

Além destes carbonetos pode haver ainda a presenca de compostos
intermetalicos, FesW, ou FesMo,, quando o aco ndo tiver carbono suficiente para
satisfazer as ligagbes com os atomos de tungsténio, molibdénio e vanadio.

I1.1.2 — PROCESSAMENTO DE ACOS RAPIDOS

Os agos rapidos podem ser produzidos tanto por metalurgia convencional,
seguindo a rota fusdo, lingotamento, conformacdo mecanica, usinagem e
tratamento termico; quanto a partir da metalirgia do po, onde as etapas do

6



processamento sdo a compactacdo do pd. sinterizacdo, usinagem (se necessario)
e tratamentos térmicos.

A grande aplicacdo dos acos rapidos convencionais é como ferramentas de
corte, tais como brocas, fresas, mandris, alargadores e “bites” de torno mecanico’,
ja os acos rapidos produzidos por metalurgia do po, sdo aplicados na produgao de
pegas para resistir ao desgaste abrasivo a altas temperaturas, como insertos em
assentos de vélvula para motores de combustdo interna'®!!, engrenagens®, na
fabricacdo de insertos reversiveis®®, ferramentas de corte de formas complexas,
principalmente para operagbes de usinagem intermitenteslz, além de pecas e
matrizes para trabalho a frio®.

Um esquema geral das formas de processamento de agos rapidos
convencionais e a partir da metalurgia do pé é apresentado na Figura 1.

FUSAO
l
l 1
Metalurgia Metalurgia
Convencional do Pé
| I | I
) Atomizacao Atomizacéo
Lingote a gas a agua
| | |
Aquecimento Pé esférico P¢ irregular
|
Forjamento Encapsulamento Recozimento
a quente
Laminagéo c taca
a quente HIP ompactagédo

Sinterizacdo
a vacuo

FIGURA 1 - Esquema de processamento de acos rapidos®.




I1.1.2.1 - ACOS RAPIDOS CONVENCIONAIS

Os acos rapidos convencionais possuem um grande intervalo de
solidificacdo, o que acarreta caracteristicas indesejaveis como segregagao e
coalescimento de carbonetos, principalmente em pegas com grandes segoes
transversais. Para a obtencdo de propriedades aceitaveis € necessario quebrar a
estrutura bruta de fusdo pelo uso de altas reducdes de secdo durante o trabalho a

guente, mas este processamento tem um baixo rendimento e portanto altos
custos.

Os agos ferramentas sdo normalmente produzidos em pequenos fornos
elétricos a arco e refinados em fornos AOD, a partir de matérias primas
cuidadosamente selecionadas no que se refere a composicdo quimica. O lingote é
entdo forjado e/ou laminado, atingindo um grau de redugao en torno de 95%,
mantendo um rigoroso controle em todas as etapas de conformagdo mecanica,
visando assegurar a limpeza e homogeneidade do produto final®.

As praticas de producdo, o estrito controle de qualidade, os altos custos dos
elementos de liga e a grande quantidade de sucata gerada durante o
processamento (rendimento de aproximadamente 50%'°) contribuem para tornar
0s acos ferramenta materiais caros, sendo a insisténcia na qualidade justificada
devido ao alto valor das ferramentas de formas complexas que sao produzidas a
partir de barras de acos ferramenta colocadas no mercado pelas usinas que
processam acos especiais, tais ferramentas devem possuir alto desempenho e

confiabilidade para que as operagdes de usinagem ndo sejam interrompidas por
falha do material®.

I1.1.2.2 - ACOS RAPIDOS PRODUZIDOS POR METALURGIA DO
PO

A produgdo de pd de aco é feita pela desintegracdo do aco liquido em

pequenas gotas pela incidéncia de gas ou agua emitido em alta velocidade através

de um bocal situado imediatamente abaixo do recipiente de vazamento. Ambos os

tipos de pos atomizados sdo normalmente recozidos sob atmosfera redutora para

aumentar a sua compactabilidade e diminuir os teores de oxigénio.



O processamento de acos rapidos por metalurgia do pd, segue
normalmente duas rotas, adicionalmente, podem ser realizadas etapas
complementares como forjamento, extrusao ou laminagdao visando maiores
densificacao e propriedades:

a) Compactagdo isostatica a quente do po atomizado a gas com
encapsulamento metalico.

b) Compactacdo a frio e sinterizacdo a vacuo do po atomizado a agua e
recozido.

A diferenca bdsica entre os processos € que a atomizagao a gas produz
particulas esféricas, enquanto que a atomizacdo a agua, devido a sua maior
capacidade de extracdo de calor, tende a produzir particulas de formatos mais
irregulares®.

Os pos atomizados a gas, por ndo possuirem boa compactabilidade, devem
ser encapsulados antes de serem densificados seja por compactacdo isostatica a
quente ou por extrusdo'®. A compactacdio isostatica a quente é a técnica mais
comum.

A sinterizacdo com fase liquida permite, através da compactacao de pds
atomizados a agua (morfologia irregular) seguida de aquecimento, a producdo de
pecas na forma final ou proxima a final (near net shape), o que reduz em
aproximadamente 50% a quantidade de sucata gerada durante o
processamento'®. Este método possibilita a fabricaciio de ferramentas com formas
complexas, principalmente para operagdes de usinagem intermitentes,
engrenagens, matrizes para trabalho a frio, pegas resistentes ao desgaste abrasivo
a altas temperaturas, como insertos em assentos de valvula para motores de
combustdo interna %114,

Cerca de 10% dos acos ferramenta do mundo sdo produzidos pela técnica
de metalurgia do po, seja por compactacdo isostatica a quente ou por sinterizacdo
com fase liquida®®.

A produgdo de agos ferramenta por metalurgia do po apresenta a vantagem
de obtencao de produtos com melhor controle microestrutural; uma dispersdo

uniforme de carbonetos finos e a eliminacdo de segregacao, o que resulta numa

"NMSSAN NAGICNAL OF ENERGIA NUCLEAR/SP  IPES
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melhor capacidade de corte e usinabilidade do material, um aumento da
tenacidade e a reducdo de distorcbes apds tratamentos térmicos’.

As composicdes quimicas dos acos rapidos produzidos comercialmente por
metalurgia do po, apresentadas na Tabela 3, sao praticamente as mesmas que a
dos acos convencionais, com excecao dos teores de carbono e vanadio mais
altos™®.

Tabela 3 - Composicdo quimica nominal dos acos rapidos produzidos por meta-
lurgia do pé**.

AISI C Mn Si Cr \') w Mo Co S

M3 1,28 |} 0,30 | 0,30 | 4,20 | 3,10 | 6,40 | 5,00

M2 1,00 | 030 | 030 | 4,15 | 2,00 | 6,40 | 500 | 0,27

M4 135 { 0,30 | 0,30 | 425 | 400 ; 575 | 450 | 0,06
M35 { 1,00 | 0,30 | 0,30 | 4,15 | 2,00 | 600 | 5,00 50 0,27

M42 | 1,10 1 0,30 | 0,30 | 3,75 | 1,15 | 1,50 | 9,50 8,0

M62 | 1,30 | 0,30 | 0,30 | 4,00 | 2,00 | 625 | 10,50

Me1 | 1,80 | 030 } 0,30 | 3,75 | 500 | 12,50} 6,50
T15 | 1,55 | 0,30 | 0,30 | 3,75 | 500 | 1225 | 5,0 0,06
M48 | 1,50 | 0,30 | 0,30 | 4,0 3,10 | 10,0 | 5,25 | 9,00 | 0,06

No processamento adotado para a producao de pegas de ago ferramenta,
utilizam-se pos recozidos com teores tipicos de oxigénio da ordem de 750 ppm.
Estes pds sdo prensados a frio, uniaxial ou isostaticamente, para formar um
“compactado a verde”, com porosidade variando entre 10 a 40% do volume
total’®. Apds a conformacdio, o compactado a verde pode ser sinterizado sob
vacuo (10* - 10®orr) ou, em alguns casos, sob atmosfera controlada (H, ou
mistura Hz-N2)™°.

Nos acos ferramenta, em especial nos acos rapidos, a temperatura de
sinterizacdo necessaria para se conseguir uma boa ligacdo e uma densificacdo
razoavel é muito alta, podendo causar um excessivo crescimento de grdo e de
carbonetos e, assim, diminuir as propriedades do produto final. Ha, portanto, a
necessidade de um rigido controle de todo o ciclo de sinterizac3o.

10




De maneira geral, 0s pos de acos ferramenta sdo compactados com, no
minimo, 65% da densidade tedrica e a sinterizacdo é feita sob vacuo, em trés
etapas'®'’:

1. retirada de lubrificante: aquecimento entre 200 e 600°C por 1/2 a 2h.

2. desoxidacdo: aquecimento do compactado entre 75 e 150°C abaixo da
temperatura sofidus e manutencao deste patamar por 1/2 a 2h para a
reducdo do teor de oxigénio no material;

3. densificacdo: no terceiro estagio, aumenta-se a temperatura até, no
minimo, o valor da temperatura solidus por 1/2 a 4h. A variagdo maxima
de temperatura na peca deve ser de £10°C para o ago AISI T15 e
+1,5°C para o AISI M2. A alta temperatura faz com que se forme

liquido no sistema e a densidade relativa da pega atinja no minimo
98%.

OMISSAC NACICNAL DE ENERGIA NUCLEAR/SP  (Ped
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I1.2 — COMPACTACAO

A compactagdo pode ser considerada a primeira das operagdes basicas da
metalurgia do po para a obtencdo de produtos sinterizados. Ela tema os seguintes
objetivos:

- conformar o p6é numa forma préxima da desejada,

- obter altas densidades,

- atingir o nivel de porosidade desejada,

- conferir resisténcia mecanica suficiente para permitir manuseio posterior,

- proporcionar 0 necessario contato entre as particulas para que a operagao

de sinterizacio seja efetuada de modo adequado®.

Para atingir estes propositos a compactagao pode ser com ou sem aplicagao
de pressdo. Entre as varias técnicas disponiveis podemos citar: conformacado por
vibragao, conformacao por gravidade (po solto), colagem barbotina (ship casting),
compactagao uniaxial simples, dupla agdao, dupla agdo com matriz flutuante, de
agdao multipla e compactagao isostatica a frio e a quente.

Na pratica industrial predomina o método de compactagao uniaxial nas suas
varias formas de aplicacio de pressdo®’.

No processo de compactacdao ocorre basicamente o re-arranjo e a
deformacdo das particulas, produzindo, desta forma, ligaces entre elas*>. A

Figura 2 mostra a acomodacao das particulas durante o processo de compactacao.

Aumento de Pressio

FIGURA 2 — Estagios de acomodacdo das particulas durante a compactaggo®®.
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O movimento relativo entre as particulas é favorecido pelo decréscimo da
densidade aparente do pd, ou seja pelo menor contato particula-particula e maior
espaco livre. Também todas as caracteristicas que aumentem o atrito entre as
particulas, afetam esta movimentacdo. O movimento e o re-arranjo das particulas
visa otimizar o empacotamento eficiente, isto € a densificagao.

A deformacdo das particulas pode ser tanto plastica como elastica, esta
dltima sendo recuperada quando da remocdo da tensdo de compressdo e na
ejecdo da matriz. A principal consequiéncia da deformacdo é a eliminagao de
porosidades.

O processo de fratura das particulas por tensdes mais elevadas aumenta a
densificagao. Pequenos pedacos fraturados movem-se mais facilmente.

A resisténcia a verde do compactado resulta principalmente do
entrelacamento mecanico das irregularidades das particulas. Esta resisténcia
aumenta com?®®:

- aumento da rugosidade superficial das particulas,

- aumento da area superficial das particulas,

- reducdo do tamanho das particulas,

- reducdo da densidade aparente,

- decréscimo de oxidagdo e contaminacdo do po,

- decréscimo de adigges de lubrificantes.

O simples valor de densidade de um compactado a verde, as vezes, nao € o
fator mais importante visto existir um gradiente de densidade no interior das
pecas. Este gradiente € dependente da relacdo comprimento/didmetro (L/D) do
compactado.

Pode-se minimizar o gradiente de densidade pelo uso de:

- lubrificantes no po,

- pressoes elevadas,

- baixas relacGes L/D,

- uso de matriz flutuante,

- compactacgao de dupla agado,
- pré-compactacio®®.

OMISSAQ KACICNAL OE ENERGIA NUCLEAR/SP  IPED
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Industrialmente, a relacio H/D pode chegar até 5 para compactacao
uniaxial, dependendo do modo de aplicacio de pressdo>.

I1.2.1 - COMPACTACAO ISOSTATICA A FRIO

Compactac3o isostatica a frio (cold isostatic pressing - CIP) € um processo
onde um corpo é moldado por compressdo uniformemente aplicada por toda sua
superficie, através de um meio de pressurizacao.

Esta técnica foi experimentada pela primeira vez por Madden nos Estados
Unidos em 1913. Em 1917, Coolidge executou moldagem por CIP de pos metalicos
com alto ponto de fusdo (tungsténio e molibdénio) de acordo com o esquema
apresentado na Figura 3. Estes materiais anteriormente eram moldados com
matriz metalica e prensa uniaxial, observou-se que a moldagem isostatica a frio
melhorava a resisténcia mecanica e produzia uma densidade uniforme. A
moldagem por CIP sd entrou em uso industrial na década de 50, devido,
principalmente, ao atraso no desenvolvimento da tecnologia de ultra-alta
pressio*®.

Entrada do N
Liquido i

Vaso de Mﬁe de Roiha de
Pressdo Borracha Borracha

FIGURA 3 - Principio da compactac3o isostética a frio proposto por Madden®®.

I1.2.1.1 - TIPOS DE MOLDAGEM POR CIP

A moldagem por CIP pode ser dividida em dois tipos: o tipo Umido (wet
bag) proposto por Madden e o tipo seco (dry bag) proposto por Jeffrey.!%%2,
No tipo umido (FIG. 4) o pd é acondicionado dentro de um moide
facilmente deformavel, geralmente feito de um material elastomérico, este
14



conjunto molde+pd, apos ser fechado e selado hermeticamente, € colocado
dentro de um vaso de alta pressdo. Uma pressao uniforme € aplicada a superficie
externa do molde, efetuando a prensagem isostatica. Existem duas variagdes em
relacdo a esse processo: a pressurizacdo externa, mostrada na Fig. 4a, na qual o
equipamento para pressurizacao € externo ao vaso de press3o, e a pressurizacao
direta por um pistdo, mostrada na Fig. 4b, na qual a tampa superior foi substituida
por um pistao que comprime diretamente o fluido contido no vaso de pressao.

A pressurizagdo externa € o tipo mais utilizado. Com ela € possivel utilizar
todo o volume interno do vaso de pressao, que é selado por tampas em cima e
embaixo. Neste caso, é necessaria uma tubulacdo de alta pressdo ligando o
equipamento de pressurizacdo ao vaso de pressao, 0 que restringe seu uso a
pressdes de até 5000kgf/cm®. O tipo pressurizacdo direta por pistdo, devido a
auséncia de tubulacoes e a existéncia de poucos selos de ultra-alta pressdo, € o

método utilizado nos equipamentos de CIP para pressGes superiores a
5000kgf/cm?.

Tampa
©° Superior
Haste
/
Molde de f// Pistio
SERR Borracha Meio
RSEE -""(/ / pressurizante
25 N | __ P6 Vaso de
NI Vaso de " S Pressio
-..‘ Pressido RN Molde de Borracha
' Meio e SPhn
3 \\\1 3. Pressurizante P6
Inferior Tampa Inferior
a) b)

FIGURA 4 — Tipos de pressurizacdo: a) externa b) direta®®.

A Figura S apresenta o principio de CIP do tipo seco proposto por Jeffery.
Os equipamentos deste tipo podem ser duas formas:
a) o molde de borracha, Fig. 53, tem a forma de uma capsula e é colocado

no centro do vaso de alta pressdo. Assim, a pressao pode ser aplicada tanto radial

JIMISSAD NLCON2L DE ENERGIA NUCLEAR/SP  IPre
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a superficie como axialmente de baixo para cima do molde, obtendo uma
prensagem quase isostatica.

b) o vaso de pressao da Fig.5b é vedado em ambas as extremidades de um
molde cilindrico, e a pressao ¢ aplicada somente na diregdo circunferencial.

Em ambos os casos, o molde é fixado ao vaso de pressao e, diferente do
que ocorre no tipo Umido, o fluido esta isolado do exterior. Além disso, a parte
selada do vaso de pressdao (molde de borracha que aplica a pressao) é separada
da porgao de moldagem (molde de borracha que da forma a peca). Assim, na

troca de moldes € necessario apenas substituir o molde de borracha que da
forma.

5 Tampa de Rosca
/ i
_--Vaso de Pressio

Molide de Borracha
7

,«f“'f o Tubo Contendo o
1T { .~ Molde de Borracha

L~

E _.-Macho
: -

/',/ Po

A) B)

FIGURA 5 - Compactacdo isostatica a frio tipo seco, tipo de pressurizagdo: a)
tridimensional, b) circunferencial®

I1.2.1.2 - OS FLUIDOS DE PRESSURIZACAO

Um liquido é normalmente o fluido utilizado como meio de pressurizagdo
para a moldagem por CIP. Ele ndo deve tornar-se excessivamente viscoso ou
solidificar na faixa de pressdo utilizada e, para a sua escolha, leva-se em
consideracdo: a sua compressibilidade, facilidade de manipulagdo, preco e
compatibilidade com o vaso de pressdao, com os selos e com os moldes de

borracha.
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No tipo Umido, devido ao fato do fluido estar em contato com o molde de
borracha, o principal fator & a facilidade de manipulacdo do liquido durante a
limpeza e filtragdo, assim a agua € quase sempre o liquido utilizado. Contudo,
para prevenir corrosao e melhorar a estanqueidade do vaso utiliza-se uma
emulsdo contendo 3-5% de um lubrificante resistente a corrosdo. Visto que a
agua congela quando submetida a pressées superiores a 6500kgf/cm?, em baixas
temperaturas, utiliza-se misturas de agua+etileno glicol ou glicerina+metanol

quando a pressdo na CIP é superior a 6000kgf/cm?. Para pressdes superiores a
15000kgf/cm? utiliza-se a gasolina.

Na CIP do tipo seco, o fluido pressurizacao esta isolado, podendo assim ser
utilizado dleo mineral até pressdes de 2000kgf/cm?®. Acima deste valor utiliza-se
agua com etileno glicol.

I1.2.1.3 - CARACTERISTICAS ESPECIAIS DA CIP!%

Alta densidade das pecas moldadas: Em comparacdo com outros métodos

de moldagem, para uma mesma pressao, obtém-se maiores densidades e a maior

resisténcia das pecas moldadas facilita a sua manipulacdo antes da sinterizagdo.

Homogeneidade das pecas moldadas: Como as pegas moldadas sao
prensadas isostaticamente, ndo existe atrito entre a peca e o molde resultando
assim numa densidade uniforme com pouca tensao residual. Isto reduz o
empenamento ou deformacao durante a sinterizacao.

Reducao na adicdo de aditivos de moldagem: Nao existe basicamente a

necessidade de aditivos na moldagem. Adicionam-se pequenas quantidades de
aditivos de moldagem para aumentar a fluidez do po ou facilitar a uniformidade da
compactagao. Devido a pequena quantidade de aditivos adicionada (cera), o

processo de remogao, antes da sinterizagdo, pode ser reduzido ou mesmo omitido.

Menores restricoes de tamanho e da razdo h/d da peca moldada: Desde

que o objeto possa ser acomodado dentro do vaso de pressao, qualquer pega que
possa ser projetada utilizando um molde de borracha pode ser moldada num
produto homogéneo.

AMISSAO NACIOMAL OF ENERGIA NUCLEAR/SP  IPES
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Baixo custo dos moldes: Se a forma do molde for simples e estiver

disponivel no mercado seu custo serd baixo. De qualquer forma, os custos dos
moldes sdao menores quando comparados com os de outros métodos de

moldagem.

Moldabilidade de formas complicadas: Utilizando moldes de borracha

montaveis ou descartaveis, € possivel moldar formas concavas ou convexas
impossiveis de se obter com matrizes metdlicas.

Moldagem de compositos: Produtos compdsitos podem ser moldados

depositando-se camadas de diferentes materiais. Também é possivel o

preenchimento multiplo durante a moldagem de uma pega.

I1.2.1.4 - MOLDES PARA CIP2122

Na ‘moldagem por CIP os fatores que exercem maior influéncia sobre a
qualidade da pega moldada sao: projeto e a uniformidade do molde.

O molde deve satisfazer as seguintes exigéncias:

1) nao quebrar a peca moldada quando do alivio da pressdo;

2) nao gerar um gradiente de densidade na peca moldada;

3) produzir uma peca moldada com geometria proxima do produto final;
4) proporcionar dimensdes precisas na pe¢a moldada;

5) manter-se estanque em relacao ao fluido de pressurizagao;

6) ser facilmente separado da peca moldada;

7) ser facilmente preenchido com po;

8) nao quebrar durante a moldagem;

9) ndo deteriorar em uso repetitivo sob alta pressao;

10) ser de facil producdo e baixo custo.

Estas exigéncias sdo validas tanto para a CIP do tipo umido como para a do
tipo seco. A medida que a geometria das pegas moldadas tornam-se mais
complicada, os itens (1)-(5) fazem com que o projeto do molde seja mais dificil.

Os parametros de projeto para a producdo dos moldes sao: padrdo de
moldagem, geometria e dimensdes da peca a ser moldada, percentagem de
contracdo do pd, composicdo, forma, tamanho médio e distribuicdo de tamanho
de particula, tipo e quantidade de aditivos de moldagem.
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Atualmente, estdo em desenvolvimento sistemas numericos para a analise
de deformagao durante a moldagem por CIP. Espera-se que eles reduzam
drasticamente a quantidade de tentativas necessarias para 0 desenvolvimento de

um molde que aproveite as vantagens da moldagem por CIP.
I1.2.1.5 - TIPOS DE MATERIAL DO MOLDE#

Um molde de borracha € habitualmente utilizado na moldagem por CIP,
como indica o outro nome pelo qual € conhecido este processo (prensagem com
borracha).

Os tipos de borrachas utilizadas para a produgdao do molde incluem a
natural, de cloroprene, de uretano, de nitrila, de isoprene, e de flior; sendo a
borracha de cloroprene a mais utilizada.

Borracha natural: tem baixo preco e excelentes propriedades mecanicas,
mas contém impurezas, varia em seu desempenho e é de facil deterioracdo.
Contudo ha uma grande disponibilidade na forma de tubos, conveniente para
moldagem de formas cilindricas simples onde ndo se exige uma grande precisao
dimensional, faz com que sua utilizacdo seja considerada.

Borracha de cloroprene: relativamente barata, apresenta um excelente
desempenho e é extremamente resistente ao dleo e ao envelhecimento. Assim é
apropriada para uso, sendo utilizada tanto em pesquisa como na produgao.

Borracha de uretano: é cara tanto em termos de material como em
custos de producdo. Contudo, ela compensa pela sua resisténcia a deformagao
permanente por compressao. E mais apropriada para producdo de moldes
utilizados em ciclo de moldagem curto e alta freqiiéncia de compressao, como é o
caso dos moldes de conformacgao de CIP tipo seco automatizados. Pelo controle da
quantidade do agente endurecedor pode-se ajustar a dureza da borracha dentro
de uma faixa de 20-100Hs, tornando-a Util para uso em pesquisa. Entretanto, na
preparagao do molde necessita-se de um tempo para o alivio de tensao, além da
necessidade de preparacao do molde metalico. Assim, o tempo para confeccao do
molde é maior considerando-se o0s outros tipos de borrachas. Apresenta ainda
uma baixa resisténcia ao calor, sendo seu limite superior de temperatura de
aproximadamente 80°C.
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Borrachas de nitrila e de neoprene: suas propriedades as tornam
apropriadas para os mesmos tipos de moldes, mas sao mais caras. No entanto,
por causa da sua boa resisténcia a dleos, elas se tornam mais apropriadas para
aplicacdes onde o molde entra em contato com o dleo.

Borracha de isoprene: também conhecida como “borracha natural
sintética”, assemelha-se a borracha natural tanto em estrutura como em
propriedades, é levemente inferior na resisténcia ao rasgamento, mas superior
com relagao a resisténcia a deterioracdo e estabilidade de desempenho.

Na selegao do tipo apropriado de borracha para a confeccao de um molde e
0 seu método de fabricacdo, os seguintes fatores devem ser considerados: a)
geometria da pega moldada (simples ou complexa); b) tipo de material utilizado
como fluido de pressurizacdo (agua ou dleo); c) temperatura de uso (ambiente ou
elevada); d) grau de precisdao exigida ou tolerancia permitida no acabamento; e)
durabilidade exigida; f) disponibilidade e (g) preco.

Além da borracha, argila ou outros materiais visco-plastico também podem
ser usados para a produgao dos moldes utilizados na CIP.

I1.2.1.6 - ESTRUTURA E DIMENSOES DOS MOLDES™’

O fator que exerce maior influéncia nas pegas moldadas € naturalmente a
estrutura do molde. No caso de CIP do tipo seco o molde é parte integrante do
equipamento, portanto o trabalho de pesquisa e desenvolvimento do mesmo faz
parte da tecnologia de equipamento do fabricante. No tipo umido, contudo, o

molde é preocupacao do usuario do equipamento e, freqlientemente, um segredo
industrial.

a)moldes para CIP tipo amido

No processo tipo imido, pode-se obter pegas com um molde extremamente
simples, mas para se obter um produto com geometria complexa & necessario
adotar outras técnicas ou dispositivos para a confecgao do moide.

A Figura 6(a) ilustra a utilizacdo, como molde, de um saco de borracha
latex. Um saco comercial de gelo ou um baldao de borracha pode ser utilizado. O
carregamento do p6 é executado a partir da boca do saco, e entao fechada
amarrando-se uma tira de borracha ou colocando-se uma rolha de borracha. A
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peca obtida sera quase idéntica a forma do saco de borracha, mas qualquer
variagdo de densidade no momento do carregamento do pd resultarda em
deformacdo da peca. Assim, freqlientemente a peca final tem uma precisao

dimensional insatisfatoria.
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FIGURA 6 - Tipos de moldes para compactacao isostatica a frio do tipo gmido*®

A Figura 6(b) mostra a utilizagdo de um tubo de borracha como molde.
Rolhas de borracha sdo inseridas em ambas as extremidades, e elasticos sdao
aplicados por fora para a selagem. Esta técnica, em relagdo ao anterior, melhora a
precisao dimensional da pega obtida.

A Figura 6(c) mostra um cilindro de borracha de parede grossa utilizado
como molde. Neste caso, se a espessura do cilindro e das rolhas de borracha
forem muito maiores que a necessaria, o alivio da deformagdo da borracha,
quando se reduz a pressdo, pode ocasionar a quebra da pega. As rolhas sao

seladas ao cilindro através da colocacdo de fitas de vinil em torno das conexdes.

IMISSAC NACIONAL DE ENERGIA NUCLEAR/SP PES
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O molde na Fig.6(d) é composto de um cilindro de borracha, rolhas de
metal e uma estrutura de suporte vazada. A estrutura restringe a deformacao na
direcdo axial. Assim, a fratura lateral causada pelo alivio de deformagao da
borracha pode ser evitada. Este método é denominado pseudo-seco e € um dos
mais apropriados para moldagem de pecas compridas, ou itens finos ou com
geometria em degraus. A desvantagem deste tipo de molde € 0 surgimento de um
problema denominado “pé de elefante”, Fig. 7, que se forma na pega por causa da
utilizacdo das rolhas metdlicas rigidas. E necessario reduzir a rugosidade da
superficie da rolha que entra em contato com o po, a fim de melhorar tanto a

fluidez do mesmo como facilitar a desmoldagem da pega obtida.

FIGURA 7 - Problema do tipo “Pé de elefante numa peca moldada.’

O molde mostrado na Fig. 6(e) € apropriado para moldagem de itens
largos. Aqui, é utilizada uma estrutura metalica ou plastica com muitos furos em
suas laterais e na superficie inferior para auxiliar o molde a manter sua geometria
quando do carregamento do péd ou na moldagem. O interior da estrutura é
preenchido com um saco de borracha delgado com 2-5mm de espessura.

A Figura 6(f) e (g) ilustram moldes para a producao de tubos. Estes moldes
sa0 equivalentes aos das Fig. 6(c) e (d), s6 apresentam um mandril de metal. A
melhor solucdo para facilitar a desmoldagem é revestir a superficie do mandril
com cromo duro e dar um polimento espelhado da mesma forma que nas rolhas.
b) Moldes para CIP do tipo seco

Nos equipamentos de CIP tipo seco, um molde de borracha que da forma e
outro que é pressurizado estao integrados dentro do vaso de présséo, ambas as
extremidades estao seladas firmemente com puncdes de metal. O po é carregado

OMISSAQ NAGIONAL OF FNERGIA NUCLEAR/SP  tFEs
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dentro do molde de forma, e a pressdao é transmitida através do molde de
pressurizacao para o molde de forma.

Executando a moldagem de uma pega utilizando um molde de forma, com
superficie interna linear igual a mostrada na Fig.5b ocorre a formacdo do
problema denominado “pé de elefante”, mostrado na Fig. 7, no qual as
extremidades da peca moldada tornam-se muito maiores do que a porcao central.
Isto se deve a nao contracao dos puncgbes de metal. Estes “pés de elefante”
dificultam a manipulagdo, tornam-se fontes de quebra durante a sinterizacdo e
diminuem a resisténcia da peca a verde. Além disso, durante a prensagem, sdo
geradas tensdes de tracdo -na porcdo correspondente ao “pé de elefante” no
molde de dar forma, diminuindo assim a vida Gtil deste molde.
Conseglientemente, nos equipamentos de CIP tipo seco com ciclos de moldagem

curtos, € necessario utilizar um molde de forma que tenha as extremidades com a
geometria mostrada na Fig.8.

— Puncdo Superior

Molde de orracha

o B W WM RN

Geometria
Final

D s 0 40 Y S w.{

Puncio Inferior

FIGURA 8 - Tipo de geometria para eliminar o problema “pé de elefante”?.

Uma alta precisao dimensional, um tempo de vida longo e uma capacidade
de recuperar, exatamente e coerentemente, sua forma original sdo as exigéncias
para 0 molde de borracha de dar forma do equipamento de CIP tipo seco.
Normalmente sdo utilizados moldes de borracha de poliuretano, produzidos a

partir de matrizes metalicas.
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I1.3 - COMPACTACAO ISOSTATICA A QUENTE
I1.3.1 - HISTORICO

A compactacdo isostatica a quente (Hot isostatic pressing - HIP) € uma
técnica de processamento de materiais na qual a combinacio de elevadas
temperaturas e alta pressao, aplicada isostaticamente a pegas ou pré-
compactados de po, produz a unido das particulas. Este processo resulta,
normalmente, em pegas com valores de densidade iguais ou superiores a 98% da
densidade tedrica, embora pegas parciaimente densas possam também vir a ser
produzidas. A temperatura varia de aproximadamente 480°C para o
processamento de pds de ligas de aluminio até aproximadamente 1700°C para os
pos de tungsténio. O gds argbnio de alta pureza é o meio de pressurizacdo
normalmente utilizado na HIP, cujas pressoes de trabalho variam entre 20 e
300MPa®. Na Figura 9, é apresentado um desenho esquemdtico do equipamento
de compactacao isostatica a quente com seus principais constituintes.
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FIGURA 9 - Desenho do equipamento de compactacdo isostatica a quente com
seus principais constituintes®.
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Este processo foi inventado no “Battelle Memorial Institute”, Ohio, EUA, em
1955, por Saller e colaboradores®® para a unido por difusio de “clad” de
elementos combustiveis nucleares. Em 1964, foi utilizada para consolidagao de pos
metdlicos de berilio. Grandes volumes de agos rapidos compactados
isostaticamente a quente foram obtidos em 1972, quase simultaneamente nos
EUA (Crucible Steel) e na Suécia (ASEA Stora). O Laboratorio de Materiais da “US
Air Force” expandiu a tecnologia do ‘HIP para incluir pré-forjados e “net shapes”
de superligas a base de niquel e de ligas de titanio entre 1970 e 1980'%%,

Em 1991, as companhias que utilizavam a prensagem isostatica a quente para
a fabricacdo de acos rapidos eram a Crucible (EUA), Uddeholms (Suécia), Kobe
Steel (Japao) e Hitachi Metals (Japdo). A produgao total estimada era de cerca de
4000 toneladas/ano . Atualmente, Carnes da Carpenter Technology Corp. estima
um mercado mundial de aco ferramenta produzido por HIP de cerca de
12.500t/ano, distribuido da seguinte forma: 5.000t/ano na Europa, 4.500t/ano na

América do Norte e 3.000t/ano em outros paises e um crescimento anual de 6-
8%%,

Nos ultimos 20 anos, ocorreu uma diversificacdo no uso da técnica de
compactacdo isostatica a quente®®, conforme ilustrado na Tabela 4.

Tabela 4: Exemplos de aplicacdes do HIP?.

Aplicacdo Objetivo Materiais

Densificagao de fundidos | Remover micro e Superligas a base de Ni e de Co
macroporosidade Ligas de Ti, Al, Cu e Agos

Consolidacado de pos Atingir a densidade tedrica Acos Rapidos

encapsulados total e evitar a ocorréncia de | Compdsitos de Matriz Metalica
segregagao e excessivo (ex. Al - SiC)

im a . ‘e
crescimento de grdo Materiais Magneticos

Colagem de interfaces Colagem por difusdo de Bronze e acos
materiais similares ou Ligas de Ni e acos
dissimilares (contornando os
| problemas das técnicas
convencionais de unido e de
colagem por difusdo uniaxial) |Revestimentos por Plasma
unir e densificar revestimentos

Aplicagdes Especiais Remover poros e impurezas | ZnS
gasosas de materiais Sticos Lantanideos
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I1.3.2 — MECANISMOS ATUANTES NA HIP

O processo HIP foi modelado por alguns grupos?3*3*, Estes modelos
assumem que as particulas do pd sdo esféricas e de um mesmo tamanho®*3 ou,
mais realisticamente, como uma distribuicio bimodal de tamanhos®, A maneira
como as particulas de um po se deformam ¢é determinada pelas tensdes
individuais nas particulas, temperatura de compactacdo e as propriedades
termomecanicas do material. A tensdo de contato é calculada considerando-se a
pressao de compactacao utilizada e a area de contato média entre particulas. A
area de contato média é calculada a partir da densidade e da distribuicio de
particulas. Com a densificacdo ocorrendo, muitas particulas de pd entram em
contato com outras e, portanto, a tensdao de contato diminui. Apds a densidade
relativa ter atingido valores entre 80 e 90%, o material € modelado como um
corpo continuo contendo poros isolados que entdo se fecham, com o material
aproximando-se da densidade tedrical®.

Os mecanismos de densificagdo considerados sao: escoamento plastico,
fluéncia pela lei da energia (PLC), fluéncia Nabarro-Herring/Coble (NHCC) e
difusdo. O escoamento ocorre quando as pressdes de contato excedem o limite de
escoamento do material e a deformagdo a quente ocorre quase instantaneamente.
A fluéncia pela lei da energia é um processo mais lento, sendo descrito pela
equacao: € = Ac"exp (- Qup / RT). A fluéncia Nabarro-Herring/ Coble (fluéncia
difusional) ocorre por difusdao no contorno de grdao e deslizamento, dependendo,
portanto, do tamanho do contorno de grdo. Este modo de deformagdo € atuante
somente quando o pd é policristalino e o tamanho de grdao € pequeno em
comparagdo com o tamanho de particula do po. A densificacdo por difusdo de
longa distancia desempenha um papel pequeno durante o HIP, ele é dominante
somente em pressdes muito baixas e durante a fase final de densificacio®. Na
Figura 11, tem-se o esquema dos mecanismos de densificagdo que atuam durante
a compactacao isostatica a quente. O estagio 1 corresponde a uma densidade
relativa inferior a 92% havendo ainda porosidade aberta. Ja o estagio 2 tem-se
uma densidade relativa superior a 92% e toda a porosidade existente € fechada.
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Estagio 1 Estagio 2

Escoamento

Fluéncia

Difusdo
pelo
contorno
e pelo
interior

FIGURA 11 — Mecanismos de densificacdo que atuam na compactacdo isostatica
a quente™.

Tendo em vista o alto custo do processo de compactacdo isostatica a
quente, Maziarz® desenvolveu um modelo matematico de simulacdo de custos de
processo para investigar as diferentes combinacdes de condicbes que podem

potencialmente melhorar o processo e torna-lo economicamente mais viavel.
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I1.3.3 — METODOS DE COMPACTACAO ISOSTATICA A
QUENTE%

O material a ser submetido a compactagdo isostatica a quente pode estar
ou nao isolado do fluido pressurizante, dependendo das condicbes de porosidade
e do procedimento de pressurizacdao e aquecimento utilizados. Assim pode-se
dividir os métodos em: HIP com capsula e HIP sem capsula, que serdo descritos a
segulir:

a) METODO DE HIP SEM CAPSULA

O método de HIP sem cdpsula é utilizado em pecas onde os poros
existentes dentro do material estao isolados, isto €, fechados e ndo conectados
com a superficie. Neste caso, estes poros podem ser comprimidos e eliminados
pelo tratamento HIP obtendo-se uma alta densificacdo. Ja os poros abertos que se
conectam com superficie do material serdo preenchidos pelo gas pressurizante e
ndo serdo eliminados pelo tratamento HIP.

Entre os materiais que satisfazem esta exigéncia estdo as pecas fundidas

que apresentam porosidade por gas aprisionado e sinterizados com porosidade
residual.

Durante o tratamento HIP sem capsula, devido ao fato da superficie do
‘material a ser tratado estar exposta diretamente ao meio pressurizante, ha a
possibilidade de uma reacdo entre o material e 0 meio pressurizante ou impurezas
presentes neste. Assim & necessario selecionar tanto o tipo de gas usado como

meio pressurizante como controlar a quantidade de impurezas.

Para o tratamento HIP ser executado em corpos sinterizados deve ser
realizado um pré-tratamento de sinterizagdo a vacuo ou numa atmosfera especial.
E possivel executar este pré-tratamento no equipamento de HIP antes da
aplicagdo da pressdao. Tal combinagdo foi tentada primeiramente na sinterizagdo

de pegas de metal duro tornando-se comercialmente conhecida com o nome de
Sinter-HIP.
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b) METODO DE HIP COM CAPSULA

E a técnica mais empregada para executar a sinterizacao de alta densidade

de um material particulado. A Figura 12 apresenta um desenho esquematico do
método.

Apds o pd ou uma peca pré-moldada a partir de pé ter sido colocada dentro
de uma capsula, feita com um material impermedvel ao meio gasoso
pressurizante, esta € desgaseificada e selada. A capsula e o material no seu
interior sdo submetidos a altas temperaturas e entdo comprimidos pela forca do

gas sob alta pressdo. Desta forma obtem-se pecas com alta densidade.

Desgaseificacgo
Material Selagem
Particulado
]
AN
Carregamento Desgaseificacao P
do Po e Selagem

FIGURA 12 - Esquema do método de compactacdo isostatica a quente utilizando
uma capsula'®,

A gama de aplicagdes para este método € extremamente ampla, incluindo a
densificacdo de pos de baixa sinterabilidade, a producdo de compdsitos, a
impregnacao de materiais porosos com substancias fundidas, e quase todos os
outros campos, exceto a remoc¢ao de defeitos de pecgas fundidas e remocao de

poros residuais de materiais sinterizados que é realizado sem encapsulamento.

Os pontos essenciais da HIP com capsula estao indicados na Figura 3. As

fungbes da capsula sdo: atuar como um selo contra a penetracao do meio
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pressurizante, e transferir a pressao, uniformemente, do meio para o material no
seu interior. Nem sempre € necessario que a capsula seja um recipiente como o
mostrado na Figura 12. InUmeras variacdes ja foram propostas, tais como:
capsula metalica, a mais utilizada, capsula de vidro, utilizada principalmente em
pesquisa, e 0 método com recobrimento. Cada método tem suas caracteristicas
proprias e sua escolha depende do material a ser trabalhado e o objetivo do
tratamento. Embora existam algumas pequenas diferencas dependendo do

método para fabricacao da capsula as seguintes vantagens podem ser citadas:

(1) E possivel obter uma alta densificacio, proxima as alcancadas por
técnicas convencionais, mesmo para materiais de dificil sinterizacdo (exemplos:
pos esféricos de agos rapidos e de superligas produzidas por atomizacdo a gas e
0s pos de nitretos ou carbonetos de alta pureza)

(2) Ha possibilidade de algum controle da atmosfera dentro da capsula.

(3) Pode ser utilizado um sistema de pré-aquecimento, dependendo da
temperatura de tratamento, uma vez que o pd que esta sendo tratado ndo entra
em contato direto com 0 meio de pressurizacao.

(4) E possivel uma prensagem uniaxial ou assimétrica utilizando-se um
macho que ndo transfere a pressdo do gas para o interior da capsula, isto é,
utilizando-se um macho resisténcia maior do que a do material a ser tratado
(exemplo: fabricacao de um cilindro oco utilizando um macho de aco).

No entanto, o método apresenta as seguintes desvantagens:

1) S3o necessarios pré-tratamentos complicados, tais como fabricagdo e
selagem da capsula e remogdo da mesma apos a HIP.

2) Limitagdes na escolha do material para a fabricacdo da capsula, devido a
necessidade da compatibilidade destes, com o material da peca a ser produzida

(por exemplo, deve-se considerar as reagoes quimicas e coeficientes de expansio
térmica)

3) Em muitos casos, o volume util dentro do equipamento é reduzido em
10-15% devido a utilizacdo da capsula.

NMISSAO NAGIONAL DE ENERGIA NUCLEAR/SP Wer
31



i) REVESTIMENTO

Este método parte do principio que ao invés de selar a peca pré-moldada
dentro de um recipiente impermeavel aos gases e entdo densificar por HIP, pode-
se apenas revestir a superficie da peca com um material impermeavel ao gas
utilizado como meio pressurizante durante a HIP. Dentre as possibilidades de
recobrimento que podem ser utilizadas tém-se o “plasma spray”, o PVD (physical
vapour deposition)) € o CVD (chemical vapour deposition).

Embora a camada selante possa ser facilmente aplicada mesmo em pegas
com geometrias complexas sua remocao torna-se mais dificil com o aumento da
complexidade da geometria. O modo mais facil de remocdo €& dissolve-la
quimicamente utilizando acidos ou bases, mas tais tratamentos requerem
consideravel tempo e nem sempre podem ser aplicados industrialmente.

Os elementos técnicos principais no método de recobrimento sdo: a
densidade da pega pré-moldada na qual o revestimento impermeavel a gas sera
aplicado, a espessura da camada de revestimento e a reatividade entre material
de revestimento e o0 corpo a ser tratado. As condigbes normalmente utilizadas sao:

uma densidade relativa do pré-moldado superior a 80% e espessura do filme
maior que 15um.

i) CAPSULA DE VIDRO

O encapsulamento com vidro é uma técnica eficaz na fabricacdo de pecas
ceramicas de alta resisténcia para engenharia. Ele tem sido muito utilizado em
escala de laboratdrio para produgdo de pecas por HIP. Cdpsulas de vidro com 10 a
20mm de diametro podem ser obtidas facilmente, a partir de tubos de vidro,

disponiveis comercialmente, e um macarico a gas.

Existem muitos métodos que se encaixam sob o titulo de “métodos com
capsula de vidro”. Aqui, o termo sera aplicado para qualquer técnica na qual o
vidro seja utilizado para isolar e selar o material a ser tratado do meio gasoso de
pressurizacao durante a HIP.
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'Quatro métodos representativos, utilizando vidro como agente selante, sao
esbocados na Fig.13, cujos detalhes serdo explicados a seguir. As vantagens e

desvantagens de cada um estdo resumidas na Tabela 5.

Método ampola de vidro Método selo de pressdo
j pressio
ampola R, 2quedmento
de vidro ] Do induciio
meio : f W 206 de vidro
secundario .t Z
de pressao el

iy
3{E HIP 19 E np
—n—grd ] -
)‘H\ 1 =
Método vidro sinterizado Método banho de vidro
PG de vi , . isolamento de
0 de vidro Pé de vidro re 3 cio

{3 Aquecdmento

FIGURA 13 - Tipos de encapsulamento com vidro™

ii-a) Ampola de vidro.

Por esta técnica um tubo de vidro é trabalhado na forma de uma capsula,
preenchido com material particulado e, apds a desgaseificacdo, € selado por
fusdo. A ampola pode ser obtida através da moldagem de vidro em p9, utilizando
a técnica de “slip casting” para geometrias complexas. Contudo, em muitos
estudos com pds cerdmicos, que apresentam baixo nivel de empacotamento, a

ampola quebra quando se aplica pressao durante o tratamento HIP.
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Consequientemente, € usual primeiro moldar o pd por compactacdo

isostatica a frio e entdo selar o pré-compactado dentro da ampola. Esta técnica é
utilizada quase que exclusivamente para finalidades experimentais na sinterizacdo
de pecas com 10-30mm de diametro.

TABELA 5 - Vantagens e desvantagens dos processos com capsula de vidro*®.

VANTAGENS

DESVANTAGENS

Ampola de vidro

- facil aplicacdo em pecas
cilindricas e boa precisao
dimensional em pecas
pequenas com até 30mm
de didmetro

-amplo controle da atmos-
fera interna com o uso de
dispositivos especiais de
selagem.

- requer um recipiente de
vidro selado para colocar

a pega
- dificil aplicacdo em
pecas com geometria

complexa
- requer um equipamento
para a selagem

Selo de Pressao

- temperatura de selagem
menor em relacdo aos
outros métodos

- facil aplicacdo em pecas
pré-moldadas e alta preci-
530.

- utiliza um dispositivo
especial de selagem para
controlar a atmosferas
envolta da peca.

- permite que a pega pré-
moldada  trinque ou
deforme devido a pressao
uniaxial durante a
selagem.

- requer um equipamento
especial de selagem

Vidro sinterizado

- N30 requer equipamentos
especiais de selagem, visto
que o vidro é fundido
dentro do equipamento de
HIP;

- reduz o numero de
etapas;

- aplicavel a pecas com
diferentes geometrias.

- baixa precisao dimen-
sional

- requer uma grande
quantidade de vidro para
a selagem

- requer uma maior
temperatura de selagem

Vidro fundido

- requer uma pequena
quantidade de vidro para a
selagem

- aplicavel a pegas pré-
moldadas de diferentes
geometrias

- nao pode evitar trinca-
mentos por contragdao
durante a sinterizagao
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ii-b) Selo de pressao

Este método consiste em imergir um corpo pré-compactado em vidro em po
e entdo aquecer o conjunto na prensa. Apds o amolecimento do vidro aplica-se
uma pressdo uniaxial para moldar e sinterizar o vidro em po, formando uma
camada impermeavel ao gas.

ii-c) Vidro sinterizado

Neste método, o vidro em pd é disperso num solvente para formar uma
pasta que sera utilizada para recobrir a superficie da peca pré-moldada. Apos a
secagem e sinterizacdo, a camada de vidro torna-se impermeavel ao gas. Se este
procedimento for executado de uma unica vez, a camada de vidro contrai durante
a sinterizagdo e trinca. Assim, para se obter uma camada impermeavel ao gas é
necessario repetir o procedimento varias vezes.

Os pontos negativos associados este método sao: extremamente demorado
e uma grande quantidade de ciclos de aquecimento, que aumenta a probabilidade
de se danificar a peca a ser tratado.

ii-d) Vidro fundido

A peca pré-moldada é primeiro imersa em vidro em po, e entdo, aquecida
sob reduzida pressao dentro do equipamento de HIP até uma temperatura acima
do ponto de amolecimento do vidro. Em seguida eleva-se a pressao e a
temperatura até as condicOes desejadas de HIP.

O vidro fundido pode penetrar na peca pré-moldada, assim € necessario
que esta esteja fechada dentro de um material que sirva de barreira a sua
penetracao.

i) CAPSULA METALICA

O po ou pega pré-moldada a partir de po esférico é selado e desgaseificado
dentro de uma capsula metalica e a compactagdo isostatica a quente é executada.
Os conceitos ilustrados na Figura 12 s3o postos em pratica. O material para a
capsula é escolhido baseado na temperatura da compactagao isostatica a quente,
na reatividade com o material a ser tratado, custo e o gasto para processa-lo na
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forma desejada. A capsula é freqiientemente feita de aco carbono ou aco inox -
ambos relativamente baratos, flexivel e faceis de soldar.

Em muitos casos, o objetivo & densificar o produto com uma forma
complexa, onde a geometria interna da capsula corresponde a forma do produto
final. Isto ocorre mais freqliientemente na fabricacdo de produtos cilindricos.

Esta € a técnica de encapsulamento que sera empregada neste estudo com

a utilizagao de um po irregular, enfatizando-se o procedimento de selagem.
I1.3.4 - TIPOS DE CONTROLE DE PRESSAO E TEMPERATURA

Existem quatro combinacdes operacionais de controle de pressao e
temperatura num tratamento HIP que sao:

1) aumento de temperatura antes do aumento de pressdo: é utilizado no
método com capsula metalica, visto que a capsula provavelmente ird romper se a
pressao for aumentada antes da temperatura atingir um nivel no qual sua
deformabilidade seja suficiente.

2) aumento da pressao antes do aumento de temperatura: baseia-se em
consideracbes econdmicas, pois ao se diminuir a pressao maxima do compressor
reduz-se o custo das instalagbes exigidas pelo equipamento de HIP. Primeiro a
pressao dentro do vaso de HIP é aumentada, em temperatura ambiente, até a
pressao maxima que se pode atingir com o compressor de gas, s entdo eleva-se
a temperatura dentro do equipamento. A expansao do gas devido ao aquecimento
eleva a pressdo até o valor final desejado. Este é um procedimento

freqlientemente utilizado com o método de HIP sem capsula.

3) aumento simulténeo de pressdo e temperatura: € empregado com o
método sem capsula para encurtar o tempo total do processo.

4) carregamento quente: o material é pré-aquecido num equipamento
auxiliar e descarregado do equipamento de HIP ainda quente apds
despressurizacao. Isto diminui do ciclo de tratamento empregado com o método
com capsula.
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I1.4 SINTERIZACAO

Sinterizagdo é o termo utilizado para descrever o fendmeno que ocorre
quando pds metalicos ou cerdmicos sdo transformados em produtos densos'. O
processo de sinterizacdo pode ser entendido como um transporte de material,
termicamente ativado, em uma massa de pd ou compactado poroso, que produz
uma diminuicdo da area de superficie especifica do sistema através do
crescimento dos contatos entre particulas, variagbes de volume e de geometria
dos poros. Durante este processo, o contato entre as particulas € melhorado
devido a formacdo de ligacGes entre os atomos comparaveis em resisténcia as
ligacOes existentes dentro do reticulado cristalino, o que proporciona um aumento
das propriedades fisicas e mecanicas do material'®.

A sinterizacdo tem como potenciais termodindmicos o gradiente de
concentragao, a liberacdo da energia armazenada nas particulas sob forma de
discordancias e tensdes elasticas e a diminuicdo de energia livre por reducdo da

area de superficie do sistema, sendo este titimo o fator mais importante®.
I1.4.1 - SINTERIZAGCAO COM FASE LIQUIDA.

Em alguma etapa do ciclo térmico de sinterizagdo com presenga de fase
liquida, ha a coexisténcia do material particulado sélido e um liquido. Esta fase
liquida pode ser obtida, no caso de mistura de pds elementares, por fusdo de um
dos componentes ou pela formacdo de um eutético™.

Através da sinterizacdo com presenca de fase liquida € possivel produzir
componentes com boas propriedades fisicas e mecanicas e, normalmente, a
temperatura e o tempo de processamento sao inferiores aqueles empregados na
sinterizagdo no estado sdlido, devido a maior velocidade de difusdo dos elementos
no liquido do que no sdlido. Além disso, o liquido promove um aumento da
densidade pela acao de forcas de atracao devido ao fendmeno de capilaridade e
reducdo do atrito entre as particulas sélidas™.

No diagrama de fases da Figura 14, para mistura dos pds de dois elementos

A e B com composicdo média Co, aquecidos a temperatura Ts, verifica-se que a
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fase liquida irda se extinguir durante o processo de sinterizacdo (fase liquida
transiente ou temporaria) se Co estiver no campo onde apenas a fase  for estavel
(a direita de Cg). No entanto, se a composicdo Co estiver no campo L+p, a fase

liquida estara sempre presente (fase liquida permanente)®.

L+ B
B
Tg
\ \
Co Co Cﬁ
A B

permanente Tran-

siente

Figura 14 - Diagrama de fases para uma mistura de pds elementares A e B,
mostrando a faixa de composicdes para que ocorra a sinterizagao
com presenga de fase liquida permanente e transiente. Co:
composicao nominal da liga; C.: composicao da fase liquida L; Cg:
composicdo do sdlido B, Ts: temperatura de sinterizacao™,

A fase liquida transiente é freqUentemente usada para introduzir e
homogeneizar pequenas quantidades de elementos de liga, em ligas a base de
cobre, materiais magnéticos duros, etc. De maneira geral, o liquido formado
promove um aumento da area de contato entre os componentes, facilita os
processos controlados por difusdao e a esferoidizacdo dos poros, mas ndo se

obtém, por este tipo de sinterizacdo, pecas com densidade muito alta.

Um caso especial de sinterizacdo em presenca de fase liquida permanente é
a sinterizacao supersolidus, caracteristica de pos altamente ligados. Nestes
sistemas ocorrem grandes regides de coexisténcia entre as fases liquida e sdlida e,

para uma temperatura de sinterizacdo acima da linha sofidus, o liquido se forma
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preferencialmente nos contornos de grao, causando a desintegracao e o rearranjo
das particulas, com conseqiiente aumento da densidade.

I1.4.2 - ESTAGIOS DA SINTERIZACAO COM FASE LIQUIDA.

Estimasse que aproximadamente 70% do peso e 90% do valor de produtos
metdlicos sinterizados sdo feitos usando alguma forma de sinterizacdo com
presenca de fase liquida®™. A sinterizacdo com fase liquida pode ser dividida em
trés etapas, conforme Figura 15, que se sobrep6em39:

No estagio inicial (escoamento liquido e rearranjo) ha a formagdo de certa
quantidade de fase liquida, o que, por si sO, nao é uma garantia de alta
densificacio do material®, ja que a densificacdo ou o inchamento do compactado
depende da interacdo entre as fases solida e liquida. Nesta etapa, ocorre a
formacdo e o crescimento de pescocos entre as particulas, mas estas mantém
suas identidades’®.

O segundo estagio se caracteriza pelo arredondamento e crescimento dos
grdos, dissolugdo de grdos pequenos, formacdo de um esqueleto rigido pela fase
solida e densificagao. O processo predominante € o de solugdo-reprecipitacao, que
tem como potenciais termodindmicos o gradiente quimico e a diminuigdo da area
de superficie especifica. Através da difusdo no liquido ocorre a dissolugdo das
particulas menores e seus elementos quimicos sdo reprecipitados nas particulas
maiores. Este mecanismo possibilita uma maior densificacdo, pois a velocidade de
transporte de material pela fase liquida € maior que no estado sdlido, desde que
haja solubilidade da matriz no liquido®>~°.

O terceiro estagio tem como caracteristicas principais o crescimento de
grao, coalescimento de precipitados e o fechamento de poros dispersos na matriz.
Nesta etapa, o transporte de material ocorre no estado sdlido, por difusao
volumétrica e através dos contornos de grdo e, conseqiientemente, a taxa de
densificacio é bem menor que nas outras etapas®>.

Os fatores que agem no sentido de promover a densificagdo durante a
sinterizacdo podem ser classificados em: caracteristicas dos materiais, como a

composicdo quimica, a superficie das particulas, intersolubilidade e
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interdifusividade dos elementos presentes, a molhabilidade do sdlido pelo liquido
formado no decorrer da sinterizagao, o volume e viscosidade da fase liquida; e
condigbes de processamento, tais como tamanho de particula, velocidade de

aquecimento, densidade a verde, temperatura e tempo de sinterizacao™*.

base (metal) aditivo

1. REARRANJO
Formacao e escoamento da
fase liquida por capilaridade

2. SOLUCAO - REPRECIPITAGAO
Difusao, crescimento de grdo e
acomodagao da forma

N

3. SINTERIZAGAO NO ESTADO W =
SOLIDO

Eliminacao dos poros e

crescimento de grao

Figura 15 - Estagios da sinterizacio com fase liquida convencional®.
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I1.4.3 - SINTERIZAGAO SUPERSOLIDUS (SS)

A sinterizagdo com fase liquida supersofidus (SS) envolve a sinterizacdo de

um po pré-ligado a uma temperatura entre a linha solidus e /iguidus, fornecendo
um liquido resultante da fusdo parcial da fase sdlida.

O esquema da Figura 16 apresenta a seqiiéncia de eventos da sinterizacdo
supersolidus®. A principal diferenca entre a sinterizacdo supersolidus e a
sinterizagao com fase liquida, é que na primeira o liquido é nucleado no interior
das particulas, enquanto que na Ultima, observada normalmente em misturas de
pds, a fase liquida se forma entre as particulas®.

No decorrer da sinterizacdo, quando uma fracdo critica de grdos é coberta
pelo liquido, as particulas perdem sua rigidez e a densificacdo ocorre através dos
fenébmenos tipicos da sinterizacdo por fase liquida convencional: rearranjo
secundario, seguido por solucdo-reprecipitacao, remogdo de poros e acomodacdo
da forma dos graos.

O liquido produzido durante a sinterizagdo supersolidus induz a densificagao
de duas maneiras:

- fluindo pelos contornos de grdo e contatos entre particulas, causando a
desintegracdo do esqueleto solido rigido;

- promovendo a agdo da forca de capilaridade e um meio de difusdo rapida,

de maneira analoga a sinterizagdo convencional.

A temperatura de sinterizacdo é o principal determinante da densidade do

material, pois controla a razao sdlido-liquido do sistema.

A sinterizacdo ocorre em uma estreita faixa de temperatura, pois uma
pequena quantidade de liquido leva a uma baixa densificacdo, devido ao
compactado ainda apresentar muitos contatos sdlido-sdlido ndo desfeitos. A
permanéncia prolongada em presenca de fase liquida ou uma excessiva
quantidade de liquido resulta na distor¢do do compactado, em densificacao nao-

uniforme, coalescéncia de poros, inchamento e uma microestrutura grosseira
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(onde ocorre o aumento do tamanho de grio e coalescimento de precipitados), o
que acarretard em prejuizo das propriedades mecanicas do material.

As aplicagdes da SS incluem vérios materiais tais como: acos inoxidaveis,
acos rapidos, alumina, superligas a3 base de niguel, acos baixo carbono, ferros
fundidos, monel e ligas especiais a base de aluminio, cobalto, titanio, ferro, nitreto

de silicio, cobre, paladio e ouro.

Estes materiais sdo utilizados na fabricacdo de eletrodos de soldagem,
ferramentas de corte, componentes de motores, preformas para forjamento,

contatos elétricos, componentes resistentes a desgaste e restauracdes dentarias®.

Figura 16 - Sinterizagdo supersofidus (a) configuracdo inicial das particuNIaS, (b)
formacdo preferencial de liquido nos contornos qe_ graos (c)
densificacio das particulas semi-solidas e (d) estagio final da

densificacio™.
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As principais variaveis de processo na sinterizacio supersolidus sio:**45:46

TAMANHO DE PARTICULA - Na sinterizagao supersolidus se trabalha com pds
refativamente grossos até 500um, sendo que 80pm é o tamanho médio ideal para

varios sistemas. As vantagens sdo o baixo custo e o menor nivel de contaminagao
dos pos.

ADITIVOS E IMPUREZAS - A contaminacdo pelo oxigénio faz com que se
formem oxidos nas particulas metdlicas, alterando as caracteristicas de
molhabilidade e fluidez do liquido. Nos acos ferramenta, estes dxidos causam a
descarbonetacdo da liga, aumentando a temperatura Stima de sinterizacdo. Isto

pode ser corrigido, dentro de certos limites, através de adicdo de carbono na
forma de grafite.

As impurezas ou aditivos podem segregar para os contornos de grio e
alterar a temperatura de formacdo e a quantidade de liquido. Os dxidos e outras

inclusGes inertes retardam o aumento de grdo e coalescimento de precipitados.

DENSIDADE A VERDE - Os gradientes de densidade no compactado a verde sao
fontes de distorgao na sinterizagdo. As altas densidades a verde, acima de 85% da
densidade tedrica, causam o aprisionamento de gases nos poros e diminuem o
fluxo de liquido, razdo pela qual sdo utilizadas densidades da ordem de 70%.

ATMOSFERA - A sinterizagao sob vacuo € normalmente a melhor escolha para a
sinterizacdo supersolidus, ja que diminui o aprisionamento de gases nos poros
durante o estagio final de densificacdo, o que limitaria a densidade final da pega.

O valor limite de densidade quando se utiliza gas inerte é de 94 a 96% da
densidade tedrica, sendo pouco maior para o hidrogénio, pois este gas € soluvel
na maioria dos metais. Apesar disso, a sinterizagdo sob atmosfera inerte ou
redutora é freqientemente utilizada na pratica, exceto para materiais reativos,
como o titanio.

TEMPERATURA MAXIMA DE SINTERIZAGAO - A formacdo de liquido é
fundamental na SS. Para cada liga hd uma temperatura maxima 6tima que esta
relacionada com a fracdo volumétrica de liquido, que, por sua vez, depende da
composicao da liga.
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Em alguns acos ferramenta, para cada aumento de temperatura de 3,5°C
ha um aumento no volume de liquido de 1%. Nestes casos a regido de trabalho
ao redor da temperatura Otima é cerca de 30°C. Portanto, um bom sistema de
controle de temperatura € essencial para se obter boa densificacdo, uma
microestrutura fina e distorgdes previsiveis.

TEMPO NA TEMPERATURA DE SINTERIZACAO - Os tempos de sinterizacdo
variam, na pratica, de 10 a 60 minutos, sendo que, a densificacdo ocorre nos
primeiros minutos. Tempos de sinterizacdo prolongados causam poucos beneficios

e, freqlientemente, acarretam diminuicdo da densidade e propriedades mecanicas.

I1.4.4 - A SINTERIZAGAO DO ACO RAPIDO M2.

A sinterizagao dos acos rapidos € do tipo supersolidus, onde os mecanismos
de sinterizagdo sao intensificados pela fase liquida formada.

No caso do aco rapido M2, evidéncias metalograficas sugerem que esta
fase liquida seja obtida a partir da reacdo eutética: austenita + carbonetos —
liquido, onde o MeC ¢ a fase com participacio mais provavel*, mas n3o é excluido
o envolvimento do carboneto MC. A densidade tedrica é atingida com a presenca
de aproximadamente 5% de liquido®.

O mecanismo proposto para a sinterizacdo do M2 pode ser resumido na
seguinte seqiiéncia de eventos:

- durante o aquecimento ocorre difusao no estado solido, formando-se um
esqueleto rigido;

- com o aumento da temperatura até o intervalo entre a linha sofidus e
liquidus, ha a formacdo de um filme liquido que penetra pelos contornos de

particulas e de grdo, fazendo com que o esqueleto seja desintegrado em gréos
individuais;

- estes graos se rearranjam devido a fenémenos de capilaridade, seguindo-
se uma rapida densificacdo;
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- a seguir, ocorre o crescimento de grao, pelo processo de solugao-
reprecipitacao, onde o transporte de material ocorre, principalmente, por
difusao através do liquido; .

- durante o resfriamento, a fase liquida se decompbe em austenita e
carbonetos, estando estes carbonetos localizados, principalmente, nos
contornos. de grao; posteriormente, ha uma precipitacao adicional de
carbonetos a partir da austenita, caracterizada por carbonetos finos no
interior dos graos.
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III. MATERIAIS E METODOS

II1.1 - MATERIAIS

O principal material utilizado neste estudo foi o aco rapido AISI M2 na
forma de pd, obtido por atomizac3o a agua, e fabricado pela SCM Metals Products
Inc. (USA). Para efeito de comparagdo, utilizou-se também o aco VWM2, fornecido
pela Villares Metals S.A. (SP - Brasil), produzido por metalurgia convencional, ou
seja, fundicdo e laminagdo, aqui utilizados na forma de pequenas barras com
dimens6es 10x10x50mm. A Tabela 6 apresenta as composicdes quimicas nominais

destes dois acos.

TABELA 6 — Composigdes nominais do aco AISI M2 utilizado.

ACO C % Si% Mn% | W% | Cr% V% | Mo %
. 0,80 a 05 |[04max| 55a | 3,75a 1,6a 45 a
P6 de M2 !
0,90 max. 6,75 4,5 2,2 55
VWM2 0,89 |0,5 max nd 6,20 4,20 1,80 4,90

nd- nao determinado

Para andlise granulométrica do po de aco rapido foi retirada, pelo método
de quarteamento, uma amostra e, em seguida, feita uma analise da distribuicao
granulométrica desta, utilizando-se um equipamento da marca MALVERN
Instruments Ltd., cujo principio € a difracdo de um feixe de laser. Observou-se
ainda este pd por Microscopia Eletronica de Varredura (MEV), com o objetivo de

se verificar a forma das particulas.
II1.2. - METODOS

a) Segiiéncia de Processamento
A seqiiéncia de processamento dos pos de aco rapido seguiu cinco rotas,
que diferem entre si quanto ao processo de compactacdo e de densificagdo
adotados, que s3do:
ROTA A - Compactacdo uniaxial seguida de sinterizacdo a vacuo.
ROTA 1 - Compactacdo uniaxial seguida de compactacdo isostatica a

quente sem encapsulamento.
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ROTA 2 - Compactagdo uniaxial seguida de compactagdo isostatica a
quente com encapsulamento.

ROTA 3 - Encapsulamento de p6 solto seguido de compactacao isos-
tatica a quente.
ROTA 4 - Compactacdo isostdtica a frio seguida de compactacao
isostatica a quente com encapsulamento.
ROTA B — Ago M2 convencional.
As amostras obtidas em todas as rotas foram submetidas a tratamento
térmico.
A Ffigura 17 apresenta, esquematicamente, as etapas e condigbes
experimentais seguidas no desenvolvimento deste trabalho.

As principais caracteristicas das operacdes utilizadas no procedimento
experimental sdo:

Compactagdo uniaxial e sinterizacdo a vacuo

As amostras para sinterizagao a vacuo foram previamente compactadas
numa prensa uniaxial sob pressao de 800MPa. Tais amostras eram cilindricas e
tinham 10mm de didametro, onde o material adicionado dava origem a amostras
de 10mm de altura.

A seguir, tais amostras eram sinterizadas a vacuo num forno, Figura 18,
marca Thermal Technology Inc., com resisténcia de molibdénio. As amostras eram
aquecidas a 1249 + 3°C, por 30min, sob um véacuo de 107'Pa, onde sofriam
sinterizacio e em seguida eram resfriadas lentamente dentro do forno até a

temperatura ambiente, quando eram retiradas.

Compactacao Isostatica a Frio

Os experimentos de compactacdo isostatica a frio foram realizados numa
prensa da marca National Forge Company. A capacidade maxima desta prensa é
de 690 MPa (100.000psi) e sua cdmara de compressdo tem didmetro interno de
76mm, por 305mm de altura. Os moldes de prensagem foram desenvolvidos

visando a obtencdo de compactados com 18mm de didmetro. Tais moldes foram
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Ago Ripido
AlSI M2
i
] i
Po Atomizado c .
2 agua onvencional
i
Caracterizagio
granulometri
morfclogia
densidade
i {
Compactagio Compactagido
Uniaxial P& Solto] | Isostética a Frio
P= 800MP2a P=276MPa
3 4 B
Sem 2
Cépsula
A 1
Encapsuiamento
Sinterizagdo Desgaseificagdo
avicuo =30min
T=12a80¢ P=10"%pPa
P=10-4Pg
£=30min
i
Compactagio
isostitica a quente
T=1100%C P=150MPa
=30 min
]
Tratamento Térmico

Recozimente 8700C, Zh
Tempera 121008C, 10 min

Caracterizagdo
densidade
guant. carionetos

FIGURA 17 - Desenho esquematico do procedimento experimental adotado no
trabalho, mostrando, principalmente, as rotas envolvidas.
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FIGURA 18 - Forno de sinterizagdo com resisténcias de molibdénio, mostrando
em (A) os dispositivos de controle do forno, e em (B) a cAmara de

sinterizacao.
fabricados a partir da resina comercial de poliuretano UREOL™, utilizando-se a

proporgao entre a resina e o endurecedor de 100 para 18 em peso, conforme
recomendacao do fabricante.

Encapsulamento e Desgaseificacdao

O material proveniente da compactacdo isostatica a frio foi colocado em
capsulas de aco inoxidavel 316, com 1,5mm de parede. Estas capsulas foram
montadas de acordo com o desenho da Figura 19, usando o processo TIG de
soldagem. A desgaseificacdo foi realizada por 30 minutos, num sistema Edwards
Diffstak, sob vacuo de 10%Pa. O fechamento das capsulas, mostrado
esquematicamente na Figura 20, foi feito por prensagem uniaxial, utilizando-se

um alicate hidraulico portatil, seguido de selagem final por solda-ponto.

™ UREOL é uma marca registrada da empresa CIBA Especialidades Quimicas Ltda
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FIGURA 19 - Esquema com dimensdes e pontos de solda da capsula metdlica
utilizada

Tubo Flexivel

Capsula

\ O

Prensagem, Sistema de
solda ponto Vacuo

FIGURA 20 - Desenhos esquematicos do processo de desgaseificacdo e fecha-
mento da capsula.
Compactacao Isostatica a quente

A compactacdo isostatica a quente foi realizada numa autoclave da marca
ABB, modelo Quintus® QIH-3, conforme mostra a Figura 21. Tal prensa conta com

uma cdmara de compressdo de 95mm de didametro por 150mm de altura. O

50



aquecimento ¢€ feito através de resisténcias de grafite, utilizando argonio, grau
analitico, como meio de pressurizacdo. O procedimento de pressurizagao utilizado
foi a aplicagdo de pressdo de 38MPa, a temperatura ambiente, seguido de
aquecimento até 1100°C, em 45min., com a pressdo aumentando sé pelo
aquecimento do gas em volume constante, atingindo 85MPa no final do
aquecimento. Atingida a referida pressdo, impunha-se nova pressurizacdo até
150MPa mantendo a temperatura em 1100°C. Mantinha-se essa temperatura de
1100°C e 150MPa por um tempo de 30min e em seguida procedia-se a
despressurizacdo até a pressdo atmosférica e resfriamento dentro do autoclave
até temperatura ambiente, quando as capsulas eram retiradas.

FIGURA 21 - Prensa isostatica a quente, marca ABB, modelo Quintus QIH-3,
onde pode-se ver em (A) o sistema computadorizado de controle,

e em (B) prensa, propriamente dita.

b) Tratamentos Térmicos
As amostras obtidas, tanto por metalurgia convencional, quanto por
metalurgia do pd foram submetidas a tratamentos térmicos de recozimento e de

témpera.
Recozimento — aquecimento Jento (4°C/min) até 870°C, mantida nesta

temperatura por 2 horas, resfriamento até 760°C com patamar por 4 horas

e resfriamento ao ar até a temperatura ambiente.
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Témpera — Aquecimento até 1210°C com patamar de 10min. e resfriamento
rapido em banho de sal por 2min.

c) Metalografia

Apds a etapa de tratamentos térmicos, as amostras foram lixadas com
papéis abrasivos, e em seguida polidas com pastas de diamante de 6 a 1um.
Visando-se observar a microestrutura, tais amostras foram atacadas com solucdo
de Nital, constituida de 3% de acido nitrico em alcool etilico, e examinadas via
microscopio Optico (MO). As amostras polidas, sem ataque, foram ainda
analisadas por microscopio eletronico de varredura (MEV), marca Philips, modelo
XL30 utilizando-se, principalmente, imagem de elétrons retroespalhados, para
melhor contraste dos carbonetos.

O tamanho médio de grdo de austenita, fracio volumétrica de carbonetos e
o tamanho médio de carbonetos foram medidos, utilizando um método
quantitativo digital, Quantikov*, a partir das micrografias do MEV. Adotou-se
medir aproximadamente 250 grdos, por amostra, correspondendo a quatro

regides diferentes, visando obter resultados estatisticamente representativos.

d) Densidade

Para densidades dos compactados e das amostras por metalurgia
convencional adotou-se 0 método de densidade geométrica, sendo que essas
foram calculadas utilizando-se a medida geométrica e a massa das mesmas. As
massas foram obtidas numa As dimensdes foram medidas com um paquimetro
digita da marca Mitutoyo com precisdo de 0,001mm e utilizadas para calcular o
volume das amostras. Com a massa das amostras e seus respectivos volumes
conhecidos, calcula-se a densidade das amostras.

A densidade das amostras sinterizadas a vacuo e compactadas
isostaticamente a quente foram medidas pelo método hidrostatico, utilizando o
principio de Arquimedes. A massa seca e a massa umida da mesma amostra s3o
medidas com o uso de uma balanca de precisdo, marca Marte com precisao de
0,001g. A massa seca € medida na balanga ao ar. A medida da massa umida é
feita com a amostra mergulhada em agua destilada dentro de um recipiente, a

amostra fica alojada em uma pequena cesta presa por um fio de arame que é

52



apoiado no suporte da balanca, de forma que o resultado dessa medida
corresponde apenas a massa da amostra submersa.

Neste método é necessario medir a temperatura da agua destilada durante
a execucao da medida. A densidade da agua destilada em fungdo da temperatura
foi conseguida através de valores tabelados™.

ApOs a obtencdo das massas seca e umida, a densidade foi calculada

utilizando-se a seguinte equacao:
p = (ms/ (Ms - My)) X pH20
Onde: ms é a massa seca da amostra, m, € a massa umida e prxo € a

densidade da agua.
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IV.RESULTADOS E DISCUSSAO

IV.1 - Caracteristicas do Po

O p6 de ago M2 atomizado a dgua apresenta uma forma irregular, como se
pode observar na Figura 22.

No que se refere a distribuicao granulométrica deste pd de aco, nota-se um

comportamento monomodal, com tamanho médio de particula igual a 75,28um,
conforme Figura 23.

'_Acc.\/ ' épot Magn Det
200kV 40 150x SE.

FIGURA 22 - Micrografia (MEV) do po de ago M2 atomizado a agua.
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FIGURA 23 - Curva de distribuicdo granulométrica do pd de aco rapido M2.
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Para a determinagdo da compressibilidade do pé de aco rapido M2,
levantou-se a curva de densidade a verde em funcdo da pressdo, como
apresentado na Figura 24.

6.4~
]
6,2~ ./
6,0 - e
. /' uniaxial
584 isostatica frio /"
5,6 .

"
- ./
5.4
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FIGURA 24 - Curva de compressibilidade para prensagem uniaxial e ponto de
280MPa para prensagem isostatica a frio do po de aco AISI M2,
densidade tedrica 8,20g/cm’.

Na curva de compactacdo uniaxial, nota-se que até 400MPa tem-se um
rapido aumento da densidade, devido ao rearranjo das particulas irregulares.
Acima deste valor de pressao, ocorre um gradual aumento da densidade devido a
deformagao plastica das particulas.

No grafico esta indicado ainda a densidade de uma amostra de ago M2
compactada isostaticamente a frio a uma pressdao de 280MPa. Ela apresentou
uma densidade relativa de 68%, valor so obtido com quase 600MPa na
compactacdo uniaxial. Isto se deve a um diferente estado de tensdes nas

particulas que facilita a densificacio™.

IV.2 — Compactacao isostatica a frio

Utilizou-se inicialmente nos ensaios de compactagdo isostdtica a frio um
molde de poliuretano com paredes de 1mm, o que resultou em flexao das
amostras e, devido a baixa dureza da borracha e a forma irregular das particulas,
estas se cravaram na parede do molde, mantendo o mesmo grudado no

compactado apos o alivio de pressao dificultando a desmoldagem.
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b) rota 2

Inicialmente, tentou-se realizar o fechamento das capsulas apenas
prensando o tubo de desgaseificagdo, 0 que se mostrou insuficiente para seld-las,
pois logo que se aliviava a carga na prensa apds o fechamento das mesmas,
observava-se um aumento na pressao no sistema de vacuo. Optou-se assim por
prensar e executar a soldagem por resisténcia elétrica no tubo de desgaseificacso.

Na Figura 27, observa-se as duas caracteristicas, presentes numa capsula
apos compactagdo isostatica a quente, que devem ser levadas em consideracdo
para se estabelecer que a etapa de fechamento foi bem executada: as tampas da
capsula devem estar abauladas para dentro, e o pedaco do tubo de
desgaseificacdo totalmente achatado. As pecgas obtidas com esta técnica de
fechamento apresentaram uma densidade relativa de 98,2%.

As etapas de produgdo de pegas por compactagao isostatica a quente com
encapsulamento metdlico sdao apresentadas na Figura 28, onde observa-se uma
capsula apos a desgaseificacdo, uma apos a compactacdo isostatica a quente e a
peca obtida apds a retirada da capsula, por usinagem.

O desenvolvimento do procedimento de selagem de capsulas metalicas foi
realizado utilizando-se briquetes produzidos por compactacdo uniaxial, esta
técnica nao permite produtos com razdo altura/diametro maiores que 3, pois
geram um gradiente de densidade que resulta no trincamento da pega durante a
sua extracdo da matriz'®.

Uma maneira de contornar este problema, é através da utilizacdo da
técnica de compactacio isostatica a frio. Estd técnica apresenta ainda a vantagem
de se alcancar uma certa densidade com uma pressdo de compactacao
aproximadamente um terco menor que a necessaria na compactacao uniaxial,

como visto no item anterior'®.
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Na Tabela 7 estdo os valores de densidade relativa iniciais e finais de cada
uma das utilizando compactacao isostatica a quente.
TABELA 7 - Resultados de densidade obtidos.

Rotas Densidade inicial Densidade Final
uniaxial sem capsula (1) , 73% - 82%
uniaxial com capsula (2) 73% 98,2%
po solto com capsula (3) 42% 98,4%
isostatica com capsula (4) - 68% 98,2%

IV.4 - Microestrutura

A amostra obtida por metalurgia convencional, Figura 26, apresentou
formagao de aglomerados de carbonetos e uma ampla distribuicao de tamanhos
dos graos de austenita e dos carbonetos dos tipos MsC.

FIGURA 29 - Amostra obtida por metalurgia convencional apds tratamento tér-
mico, nota-se aglomerados de carbonetos.
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As amostras obtidas por compactacio isostatica a quente e por sinterizacao
a vacuo sdo apresentadas nas Figuras 30 e 31, respectivamente.

FIGURA 30 - Amostra compactada isostaticamente a quente, apds tratamento
térmico (Rota-2), mostrando a distribuicdo homogénea de
carbonetos.

FIGURA 31 — Amostra sinterizada a vacuo, apos tratamento térmico (Rota -2),
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iPode-se observar nas figuras 30 e 31 uma distribuicdo homogénea de
carbonetos. O tamanho médio dos carbonetos e sua fracao volumétrica s3o
apresentados na Tabela 8, onde se pode verificar que a fracdo volumétrica total
de carbonetos, predominantemente M¢C, se manteve aproximadamente constante
para todos os processamentos, contudo as amostras obtidas por compactagdo
isostatica a quente apresentam carbonetos com metade do tamanho médio dos
encontrados nos dois outros métodos de processamento.

A presenca de carbonetos menores nas amostras compactadas
isostaticamente a quente é explicada pela auséncia de formacdo de fase liquida
durante o processo, o que dificulta a dissolucio-precipitacio dos mesmos, como
ocorre na sinterizagao.

TABELA 8 - Valores de tamanho médio de carbonetos e suas fracdes
volumétricas

Tamanho médio total | Fragdo volumétrica
(um) total (%)
Convencional 1,310,1 4,5
Sinterizada 1249°C 1,240,2 5,0
HIP 0,58+0,04 4,5

O tamanho de grdo de austenita também & menor nas amostras obtidas
por compactacdo isostatica a quente, como se pode observar nas Figuras 31 e 32,
respectivamente para amostras compactada isostaticamente a quente e

sinterizada a vacuo.

Hellman®! propds um modelo que considera o crescimento de grao como
funciio do tamanho médio de carbonetos, a fracdio volumétrica de carbonetos e
um fator de correcio B que, por sua vez, é determinado pelo tamanho de
carboneto e pela curvatura do contorno de grdo. A equagdo proposta é:

Da = (4/9B)xDW/ Fy

onde: Da = tamanho de grao de austenita
Dk = tamanho do carboneto
Fv = fragdo volumeétrica de carbonetos
e B = fator de corregdo (valor médio de 0,7)
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Acc V.. Spot Magn  Det WD F——
150KV A0 20005 SE 100" M2HIPT

térmico.

Spot Magn  Det WD F— -
200KV 50 1500x _ BSE 10.8 M2-Sv-1210"

FIGURA 33 - Amostra sinterizada a vacuo , apos tratamento térmico.
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Na Tabela 9 estdo apresentados os valores de tamanho de grdo de
austenita obtidos experimentalmente e os previstos pelo modelo de Hellman®!.
Nota-se que ha uma razoavel concordancia entre os valores previstos e 0s
medidos neste trabalho.

A presenga de carbonetos menores nas amostras compactadas
isostaticamente a quente ancoram os contornos grao de austenita impedindo o

seu crescimento.

TABELA 9 - Valores de tamanho de grao da austenita obtidos experimentalmente
e calculados pelo modelo de Hellman®!

Tamanho de grao (um)
medido calculado pelo modelo de
Hellman
Convencional 11,0+03 17,7
Sinterizada 1249°C 13,0£1,0 15,8
HIP 8,617 1,9

Em resumo, com a metodologia utilizada neste estudo, pode-se obter pegas
de aco rapido M2, com relacdo H/d maior do que 3 microestrutura mais fina e
homogénea a partir de pré-compactados, obtidos por compactagdo isostatica a

frio, seguido de compactacdo isostatica a quente com encapsulamento metalico.

\
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V.CONCLUSOES E SUGESTOES

V.1 — CONCLUSOES

Para a produgdo de pegas, a partir de pos metalicos atomizados a agua,
com alta densidade (acima de 98% da tedrica) e com geometria e dimensdes
proximas as finais , por compactacdo isostatica a quente, sdo necessarias as

etapas de pré-compactacdo (uniaxial ou isostatica) e encapsulamento metalico.

O preenchimento do molde e a espessura da parede sao fatores que mais
influenciam o processo de compactacdo isostatica a frio.

- A compactacdo isostatica a quente produz uma microestrutura mais
homogénea com o tamanho médio de carbonetos e de graos de austenita
menores que os obtidos por metalurgia convencional e por sinterizagdo com

presenca de fase liquida.
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V.2 —~SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

- Utilizar a técnica de compactacdo isostdtica a quente com encapsulamento
metalico para produzir compdsitos de matriz de ago M2 com refor¢o de particulas
ceramicas (NbC, Al;0s) e comparar as propriedades de desgaste e de resisténcia
mecanica com os obtidos por sinterizacdo com fase liquida.

-Estudar a influéncia da dureza de diferentes tipos de borrachas utilizadas
na compactacdo isostatica a frio, na aderéncia das particulas metdlicas nas
paredes dos moldes.

- Otimizar a relacdo temperatura-pressao utilizada na compactagdo
isostdtica a quente, visando densificar pecas pré-moldadas sem a necessidade de

encapsulamento metalico.
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