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RESUMO

Nesse trabalho, estudou-se o efeito do teor de carbono no comportamento das propriedades de sinterização e mecânicas de peças produzidas a partir do reaproveitamento de resíduos particulados ferrosos. O principal objetivo foi investigar o comportamento das propriedades de sinterização e mecânicas de um aço médio carbono a partir da adição de grafite a sua microestrutura. Amostras cilíndricas com 5mm de diâmetro e 5 mm de altura foram sinterizadas num forno elétrico mufla. As condições de sinterização usadas foram temperatura de 1100ºC, taxa de aquecimento de aproximadamente 20ºC/min e tempos de 90 min. A microestrutura sinterizada foi caracterizada por microscopia óptica e medidas de microdureza e densidade. O conjunto de resultados obtidos indica que é possível produzir sinterizados altamente densificados com aumento do teor de carbono em sua microestrutura e propriedades mecânicas superiores aquelas obtidas na amostra original do aço médio carbono.
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INTRODUÇÃO

Atualmente a produção mundial do aço e suas ligas dependem cada vez mais de seus resíduos reciclados e a cada ano que passa milhões de toneladas de produtos desse material tais como cavacos resultantes de usinagem, latas, dispositivos eletrônicos e automóveis são reciclados(1). A preocupação mundial com a reciclagem de resíduos tem levado indústrias a buscarem alternativas para o destino final dos mesmos. A técnica de Alta Pressão é uma delas, pois se pode por seu intermédio transformar esses resíduos ou cavacos em peças de pequeno porte e de grande interesse para a indústria automotiva, eletrônica e aeroespacial.

Dentro desse contexto, investigou-se através da técnica de alta pressão o reaproveitamento de resíduos particulados de um aço médio carbono, obtidos a partir de operações de corte a seco nesse material. Peças produzidas a partir da mistura particulada desse aço com grafite foram sinterizadas. Especificamente objetivou-se identificar nelas, o efeito da adição de carbono nas alterações qualitativas das fases presentes nas amostras sinterizadas e relacioná-las com os seus valores de microdureza e densidade medidos. Obteve-se sinterizados altamente densificados com aumento do teor de carbono em sua microestrutura e propriedades mecânicas superiores aquelas medidas na amostra original do aço médio carbono.

MATERIAIS E MÉTODOS

Os materiais de partida usados no presente trabalho foram os pós de grafite e de cavacos de um aço médio carbono. O grafite classe CM5 foi fornecido pela Asalit Produtos Industriais e os cavacos obtidos através de operações de corte a seco realizadas num tarugo de aço foram cominuídos a seco num moinho de alta energia Planetário Fritsch Pulverisette-5 com cadinho e esferas de metal duro, sob uma velocidade de rotação de 400 rpm e durante cinco (05) horas. A relação de massa usada das esferas por massa de pó  foi de 15:1. 

Nas figuras 1 e 2 são apresentadas qualitativamente e respectivamente a morfologia e o tamanho de partículas dos cavacos de aço médio carbono cominuídos num moinho de alta energia e do grafite. Nota-se que os dois materiais apresentam partículas com forma irregular e tamanho ≤ 20 µm.
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Figura 1. Típico tamanho e forma das partículas de cavacos de aço médio carbono moídas num moinho de alta energia (tamanho da barra =20m).
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Figura 2. Típico tamanho e forma das partículas do pó de grafite fornecido pela Asalit Produtos Industriais  (tamanho da barra =20 m).

De acordo com o fabricante a composição química do grafite fornecido pela Asalit Produtos Industriais apresenta 97% de carbono, enquanto a do aço caracterizada a partir de um espectrômetro de Raios - X por energia dispersiva mostrada na figura 3 apresenta típicos picos de carbono e ferro. Esse resultado associado as micrografias apresentadas nas figuras 4a e 4b do material de partida e de um aço médio carbono obtido na literatura(2,3) respectivamente, é coerente com a composição química esperada para um aço médio carbono. 

Misturas de pós de aço com adições de grafite de 3% e 6% respectivamente foram colocadas num misturador cilíndrico de laboratório durante 3 horas. Amostras cilíndricas ferrosas com 5 mm de diâmetro e 5 mm de altura com e sem adição de grafite foram compactadas sob uma pressão uniaxial de 4,0 GPa. Os compactos foram sinterizados em atmosfera carbonetante sob uma taxa de aquecimento de 20ºC/min, temperatura de 1100ºC e tempo de 90 minutos. Posteriormente as amostras foram somente temperadas e não revenidas, porque o objetivo inicial foi somente associar o possível aumento de teor do carbono na microestrutura sinterizada com a formação qualitativa de martensita na mesma.  Os compactos foram temperados sob a temperatura de 850ºC durante 15 min e resfriados rapidamente em água. A densidade das amostras sinterizadas foi medida pelo método picnométrico(4,5) e foram realizadas 06 medidas com cada uma delas. Para determinar a densidade relativa das mesmas, os valores obtidos foram comparados com o valor da densidade medida na amostra original (AM00) e adotada como teórica no presente trabalho (7,69 (g/cm3). A microestrutura das amostras sinterizadas previamente embutidas, polidas com alumina até uma granulometria   1m e atacadas com o reagente químico Nital 2%, foi analisada por microscopia óptica usando-se um microscópio óptico Digimess com ampliação de imagem para até 1000 vezes. Além disso, as amostras sinterizadas foram submetidas a ensaios de microdureza. As medidas de microdureza Vickers foram feitas usando um microdurômetro marca Digimess, selecionando um intervalo de 10 s de repouso da ponteira sobre a amostra e carga de 500 gf. 
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Figura 3. Espectrômetro de Raios-X por energia dispersiva do aço de partida.
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Figura 4. Comparativo da microestrutura de um aço médio carbono: (a) Material de partida (aumento 125x) e (b) Aço com cerca de 0,3% de carbono (aumento de 150x) encontrado na literatura (COLPAERT, 1974).

RESULTADOS E DISCUSSÕES

Na Figura 5 e Tabela 1 são apresentadas respectivamente as curvas de compactação e valores de densidade verde dos compactos obtidos sob pressão de 4 GPa. Nota-se, através do comportamento das curvas que à medida que a pressão aumenta, a deformação do aço tende a assumir um valor constante. Esse fato provavelmente se deve a um processo cíclico e dinâmico de deformação, encruamento e fratura das partículas compactadas sob alta pressão semelhante ao descrito em estudos anteriores para partículas moles cominuídas em moinhos de alta energia (6). O contínuo rearranjo e contato mais intenso do material particulado durante o processo de compactação se traduz nos elevados valores de densidade verdes apresentados na tabela 1 e numa força motriz adicional para acelerar a cinética de sinterização dos compactos obtidos (7). 

Comparando-se as curvas dos compactos entre si, observa-se que a presença do grafite atuando como lubrificante durante a compactação das partículas favoreceu significativamente ao processo de deformação do aço particulado, mas não necessariamente ao aumento de densidade nos compactos obtidos. A compactação do material particulado é dificultada pela provável redução de partículas fraturadas e aumento de outras deformadas. 
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Figura 5. Comportamento das curvas de compactação das amostras com e sem adição de grafite.

Tabela 1. Resultados da densidade dos compactos obtidos sob pressão de 4 GPa. 

	Amostras
	Densidade

	
	Verde (g/cm3)
	Relativa (%)

	AM00
	XXX
	XXX

	AM04
	6,36 
	82,75

	AM34
	6,27
	81,53

	AM64
	5,99
	77,89

	Obs: AM04 = pó de aço puro; AM34 = pó de aço + 3% C; AM64 = pó de aço + 6% C

Densidade medida na amostra original (AM00) e adotada como teórica no presente trabalho= 7,69 (g/cm3).


Na Figura 6 são apresentadas as micrografias das amostras AM00, AM34 e AM64 e na Tabela 2 os valores de densidade e microdureza respectivos.  Nota-se na figura 6b que a microestrutura sinterizada da amostra AM04 apresenta uma microestrutura que não é típica de estágio final de sinterização (densidade <95%) (8). Esse comportamento é coerente com os resultados apresentados na Tabela 2 onde os valores das densidades relativas ficaram para todas as amostras entre 94,23% e 99,09%. 

Comparando a figura 6b com as figuras 6c e 6d,  nota-se qualitativamente que a densificação identificada nas amostras AM34 e AM64 é superior àquela mostrada na AM04. Isso se deve a presença de grafite nas amostras AM34 e AM64. Embora a sinterização de todas as amostras dependa provavelmente da alta densidade de compactação das partículas e dos mecanismos de recristalização e/ou crescimento de grão desenvolvidos durante a sinterização a partir de partículas deformadas e altamente encruadas, a presença de grafite na microestrutura compactada das amostras AM34 e AM64 aumentou significativamente a cinética de sinterização dessas amostras. Isso é coerente com estudos anteriores(9), que atribuem  esse efeito do grafite a sua contribuição para a redução da temperatura "liquidus"do aço. 
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Figura 6. Microestrutura sinterizada das amostras do aço médio carbono com e sem adição de grafite: (a) AM00; (b) AM04; (c) AM34; (d) AM64 (Aumento 125x).

Embora na tabela 2 as amostras AM34 AM64 apresentem valores médios de microdureza superiores ao obtido na amostra original, a dispersão desses valores mostrada para amostra AM04 é maior do que aquela observada na AM00.  Isso se deve aos diferentes valores de densidade e grau de sinterabilidade obtidos em cada amostra. O fato da microestrutura apresentada na figura 6b não se encontrar em estágio final de sinterização é um forte indicativo de que os seus grãos sinterizados não estão fortemente ligados. A amostra AM04 apresenta um baixo grau de sinterabilidade em sua microestrutura e isso se traduz num valor médio de dureza com elevado desvio padrão, ou seja, o valor dessa propriedade não é representativa de toda amostra, mas da diferença  do grau de sinterabilidade entre as regiões presentes na mesma. 

Outro aspecto interessante é o efeito do grafite no comportamento de dureza das amostras. Os valores médios de microdureza e sua dispersão variaram basicamente em função do teor e distribuição do carbono na microestrutura sinterizada das amostras. Enquanto amostra AM00 apresenta os menores valores médios de dureza com razoável dispersão, as amostras sinterizadas de pó fino apresentaram valores de microdureza igual ou maiores do que aqueles observados na amostra original. Isso é um forte indicativo de que a adição de grafite a composição de partida dos pós ferrosos aumentou principalmente o teor de carbono nas amostras snterizadas AM34 e AM64.

Tabela 2. Valores de densidade e microdureza das amostras sinterizadas em 1100ªC durante 90 minutos.

	Amostras
	Densidade
	Dureza

(500gf)

	
	Sinterizada

g/cm3
	Relativa

(%)
	

	AM00
	7,69
	00,00
	527,2±32,2 

	AM04
	7,25
	94,23
	515,0±78,6 

	AM34
	7,62
	99,09
	732,8±82,1 

	AM64
	7,46
	97,00
	757,1±76,3 

	Obs: AM04 = pó de aço puro; AM34 = pó de aço + 3% C; AM64 = pó de aço + 6% C

Densidade medida na amostra original (AM00) e adotada como teórica no presente trabalho= 7,69 (g/cm3).


CONCLUSÕES

- A força motriz necessária para se obter sinterizados altamente densificados  sob a temperatura de sinterização usada no presente trabalho, é significativamente influenciada pelo aumento da pressão e adição de grafite as amostras sinterizadas;

 - É possível reciclar cavacos (> 600μm) de aços médio carbono via moagem de alta energia e produzir sinterizados altamente densificados sem fase líquida de sinterização através de técnicas não convencionais de sinterização, tal com a alta pressão usada nesse trabalho;

- O percentual de grafite adicionado aos aços de partida particulados, influenciou significativamente no aumento de teor de carbono e microdureza das amostras sinterizadas;

- Nesse trabalho a produção de sinterizados obtidos a partir de cavacos ferrosos reciclados, abre um amplo caminho para exploração de outros materiais metálicos, além de poder ser complementado por uma investigação mais específica das potencialidades de seu uso em aplicações de interesse na indústria automotiva, eletrônica e aeroespacial.
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ABSTRACT

In the present work, was  studied the effect of carbon content on the behavior of the sintering and of the mechanical properties in the samples  produced from the recycling of ferrous. The main aim was investigate behavior of the sintering and mechanical properties an steel from the addition of graphite in its microstructure. Cylindrical samples with 5mm in diameter and 5 mm of high were sintered an electric furnace. The heating rate, sintering temperature and time were 20°C/min, 1100ºC and 90 min respectively. The sintered microstructural was characterized by optical microscopy, microhardness and density measures. The results set indicates that is possible to produce sintered samples highly densified  with increase of carbon content on the microstructure and mechanical properties greater than the ones obtained in the original sample of the steel.
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