INFLUENCIA DE PARAMETROS DE PROCESSO DE MECANO-SINTESE SOBRE A SINTERIZAGAO DO AGO
' AlS1 316L. CONTENDO OXIDO DE TERRAS RARAS

E. G. Aradjo, M. F. Pillis, F. Ambrozio Filho, L. V. Ramanathan
INSTITUTO DE PESQUISAS ENERGETICAS E NUCLEARES
TRAVESSAR, 400
C.P. 11049, Pinheiros -CEP 05422-970, S&o Paulo - SP

- RESUMO

Neste trabalho foram processadas, via
metalurgia do p6, as ligas AlS! 316L sem adigBes e AlSI
316L + 0.5,1.0 e 1.5% em peso de CeO,, através da
técnica de mecano-sintese, visando-se homogeneizar a
distribui¢do do 6xido na matriz metalica. Observou-se
uma melhora na compactabilidade dos pés do AlSI 316L
com a adigdo de céria, além de uma melhor
densificagdo destas ligas ap6s a sinterizag8o. Foram
efetuados ensaios isotérmicos a 1100°C, sob atmosfera
de oxigénio, em balanga termogravimétrica para se
avaliar o comportamento quanto a oxidagdo. Observou-
se que as adi¢8es diminufram a velocidade de oxidagdo
e aumentaram a resisténcia @ escamag§o.
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INTRODUGAO

Os primeiros trabalhos sobre mecario-sintese
(mechanical alloying) foram realizados na segunda
melade dos anos 60 por Bemjamin'’, e visavam
aumentar a resisténcia a altas temperaturas de
superligas & base de niquel, por meio da dispersio de
particulas de 6xidos.

A mecano-sintese pode ser definida como um
processo realizado em moinhos de bolas, de alla
energia, onde po6s elementares ou pré-ligados sao
submetidos a uma série de impactos, permitindo a
producdo de materiais com um alto grau de
homogeneidade de composi¢do e refino de grdo, além
de compésitos com um grande controle microestrutural.

‘A adicdo de Oxidos de ferras raras a ligas
formadoras de cromia foi feita através da mistura
simples dos p()sm. Este trabalho foi desenvolvido com o
objetivo de produzir ago inox 316L, contendo uma fina
dispersdgo de particulas de oOxido de cério,
homogeneamenie distribuida na malriz metalica, por
meio da técnica de mecano-sintese, visando-se
melhorar a resisténcia & oxidagdo destas ligas em altas
temperaturas.

PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

ABSTRACT

In this investigation AIS! 316L containing 0, 0.5,
1.0 and 1.5% CeO, were processed by mechanical
alloying to homogenize the oxide distribution within the
metallic matrix. Improvements in compactability of ceria
containing AIS! 316L powders were observed besides
an increase in densification of the alloys after sintering.
To evaluate oxidation behavior of these alloys,
isothermal tests were carried out in a thermogravimetric
analyzer at 1100°C in oxygen. Ceria additions decreased
oxidation rate and increased scaling resistance
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Para a confecgdo das ligas AISI 316L, AISI
316L + 0.5%;1.0% € 1.5% de CeO, em peso, utilizou-se
um moinho de alta energia tipo atritor Molinex PE 075.
A atrigdo foi conduzida por 15 horas, com rotagdo de
800 rpm, sob atmosfera protetora de nitrogénio com
uma vazao de 0.3V/min.

A carga total de 500g, constituiu-se de 83g de
po e 417g de esferas de ago 52100 com didmetro de
6.35 mm. O po resultante possuia granulometria inferior
a 250 mesh. . :

Os p6s foram compactados em amosiras
cilindricas de didmetro igual a 10 mm e allura de,
aproximadamente, 6 mm visando-se alingir uma
densidade a verde de 5,4 glcm’.

As amostras foram enido sinterizadas por 1
hora a 1250°C sob atmosfera de hidrogénio, com 1axas
de aquecimento e resfriamento iguais a 20°C/min.

As pastithas sinterizadas foram cortadas em
pequenas amosiras de aproximadamente 3x3x1 mm
para os ensaios de oxidagdo. O acabamento superficial
foi feilo em papel abrasivo de carbeto de silicio com
granulomeiria de 120 mesh. A seguir as amostras foram
desengraxadas em acelona.

Os ensaios de oxidagdc foram conduzidos a
1100°C em balanga termogravimétrica Shimadzu
modelo TGA-50H, sob uma vazdo de oxigénio de
17ml/min.
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AISI 316L. Observa-se que no material sem adigbes o
ganho de massa aumenta continuamente, havendo uma
escamagdo em cerca de 750 minutos. Apds esta
escamagio observa-se uma estabilizagdo no ganho de
massa.

Figura 3. Micrografia eletrbnica de varredura do
AISI316L + CeO,. (a) obtido por mistura simples dos
p6s®; (b) processado por mecano-sintese.

Nas figuras 5a e 5b estdo apresentadas
as micrografias da superficie do AlISI 316L sem adigbes
e 316L+0,5%CeO,, respectivamente. Observou-se que
a liga sem adigbes sofreu forte escamacgdo. O Oxido
formado sobre a liga com adigdo de CeO; apresentou-
se bastante homogéneo, mais aderente a superficie
metalica, tendo apresentado algumas trincas e quase
nenhuma escamagao.

CONCLUSOES

1. O processamento do ago inox com adigdo de céria
em moinho de bolas de alta energia diminui a
compactabilidade do pé resultante. Mesmo assim a
densidade apds sinterizagdo se mantém em niveis
comparaveis a desses materiais processados por
mistura simples.

2. A técnica de mecano-sintese promove uma melhor
distribuigdo das particulas de O6xido, proporcionando a
obtengdo de ligas mais homogéneas, sendo que a
homogeneidade da dispersdo das particulas de 6xido
parece influenciar a velocidade de oxidagao da liga.
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3. A adigao de 6xido de cério ao AlISI 316L, via mecano-
sintese, aumenta a resisténcia a oxidagdo e a
escamagao deste ago a 1100°C.
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Figura 4. Ganho de massa por unidade de area em
fungdo do tempo a 1100°C.

Figura 5. Micrografias eletronicas de varredura do AlS|
316L oxidado a 1100°C com e sem a adigio de terras
raras. (a) sem adigdes; (b) com adigdo de 0.5%CeO;.



RESULTADOS E DISCUSSAO

Matérias-primas. 'A composigdo quimica do
AlSI 316L fomecido por AMETEK SMP Division, obtida
por ED.S foi: 0,355%Si; 16,91%Cr, 1,02%Mn;
13,55%Ni; 1,60%Mo; 0,044%C; 0,008%S e o balango
em femo. O oxido de cério possui grau de pureza
superior a 99%.

Densidade a verde. O processamento por
mecano-sintese provoca uma. sensivel diminuigdo da
compactabilidade do p6 de ago inox. Para uma pressio
de 650 MPa a densidade geométrica do ago 316L € 6,7
g/cm® enquanto que, apds processamento por mecano-
sintese, a densidade reduziu-se a 5,4 g/cm3.

A adigdo de CeO, promove um aumento da
densndade a verde para a pressao de 650 MPa 5,53
g/cm ‘para o 316L+0 5%Ce02, 6,03g/cm® para o
316L+1,0%Ce0, € 6 Ogg/cm para 0 316L+1,5%CeOQ,.

A diminuigdo da compactabilidade deve-se 3
mudanga na geometria das particulas do ago, que se
tomam mais alongadas, e ao alto grau de encruamento
que o processo impde as particulas de inox. O aumento
da densidade a verde com a adig@o de céria é explicado
pelo fato de o oOxido atuar como um Iubrificante,
diminuindo o atrito entre as particulas durante a
compactagao.

Densidade apés smtenzagﬁo A densidade a
verde utilizada foi de 5,4 g/cm para todas as
composigoes estudadas e, apds a sinterizagdo, a
densidade hldrostatlca variou da seguinte forma: 316L
puro = 6,87 g/cm 316L+0 ,5%Ce0, = 7,00 glom®,
316L+1%Ce0, = 7,03 g/cm® e 316L+1,5%Ce0, = 7,01
g/cm3 Ou seja, a adigdo de dxido de cério promoveu
um aumento na densidade do sinterizado, sendo que as
amostras das ligas processadas por mecano-sintese
tiveram uma elevada densificagdo ap6s sinterizagao.
Mesmo com baixa densidade a verde conseguiu-se uma
densidade final compardvel & dos materiais
processados pela mistura simples de inox e céria (7
g/cm

O aumento na densificacdo pode estar
relacionado ao grande aumento do nimero de
discordancias, provocado pelo processo de mecano-
sintese. A alta energia contida nas particulas serviria
para ativar os mecanismos de sinterizag@o do ago inox.
A diferenga entre o material sem adigbes e aqueles com
presenga de Oxido pode dever-se ao menor tamanho
médio destes pos, pois as particulas duras de Oxido
serviriam como um agente controlador de processo,
aumentando a taxa de fragmentagdo em detrimento da
taxa de soldagem, além de as particulas de ago+0xido
serem menos alongadas que as particulas de ago sem
adigdo.

Acao do processo de mecano-sintese. Na
mecano-sintese 0s pos sdo prensados, soldados e
fraturados repetidas vezes até que a microestrutura
(tamanho de particula e tamanho de grdo) entre em
equilibrio, conforme esquematizado na figura 1. Este
processo faz com que as particulas de oOxidos sejam
cravadas nas particulas de ago e nao apenas
justapostas como ocorre na mistura simples. Assim,
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além da desagregacao dos aglomerados, ha um efetivo
ancoramento dos contomos de grao, pois as particuias
de oxido ficam distribuidas homogeneamente em todas
as particulas de ago, conforme figura 2.
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Figura 1. Esquema do processamento de materiais
compositos, com presenga de particulas de segunda
fase, por mecano-sintese.

Figura 2. Micrografia eletrénica de varredura mostrando
particulas de céria cravadas nas particulas de AIS!
316L. .

A mistura simples dos pds de ago inox e oxido
de terras raras promove a formagdo de grandes
aglomerados de dxidos nas pastilhas sinterizadas, que
poderiam ser responsaveis pela pequena influéncia
sobre a velocidade de oxndat;ao” A figura 3a mostra
um aglomerado de 6xido de cério no ago AISi 316L. Na
figura 3b observa-se o AiSI 316L com céria processado
por mecano-sintese.

Ensaios de oxidagdo. Na figura 4 estéo
apresentados os resultados obtidos para os ensaios de
oxidacao efetuados a 1100°C.

Pode-se observar que as adigbes promoveram
uma sensivel redugdo na velocidade de oxidagdo do
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