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RESUMO

A metalurgia do p6 é um método de processamento de materiais que consiste em trés
etapas, a obtencdo dos pods, a compactacdo e a sinterizacdo, dentre estas, a primeira
etapa possui papel fundamental, pois a variagdo da morfologia, dureza e tamanho do p6
tem impacto direto na forga para compactacao e na temperatura para a sinterizacéo. Este
trabalho avaliou a formacao do p6 compdsito de Aco Inoxidavel 316L e Carbeto de Nidbio
através da moagem de baixa energia, avaliando os tempos de moagem de 2, 40 e 80
horas a umido, com o fluido de ciclohexano, e 80 horas a seco. Os resultados em
Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV) demonstraram que a partir das 40 horas de
moagem ja € possivel observar a formagao de placas encruadas a partir do po, e as 80
horas € visualizado a quebra destas em particulas menores, porém sem a completa
homogeneizagdo das particulas. Para os resultados da Difragdo de Raios-X (DRX), foi
possivel confirmar a formacdo de martensita induzida por deformagdo, aumentando de
acordo com o tempo de moagem, com cerca de 20% as 40 horas e 24% as 80 horas de
moagem a umido, a moagem a seco obteve a maior taxa de transformacao, com cerca de
38% as 80 horas.

Palavras-chave: moagem de baixa energia; aco inoxidavel 316L; carbeto de nidbio;
difragcéo de raios-x; metalurgia do po.
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RESUMEN

La metalurgia de polvos es un método de procesamiento de materiales que consta
de tres etapas: la obtencion de los polvos, la compactacion y la sinterizacidn. Entre
estas, la primera etapa juega un papel fundamental, ya que la variacién de la
morfologia, dureza y tamafio del polvo tiene un impacto directo en la fuerza de
compactacion y en la temperatura de sinterizacion. Este trabajo evalué la formacién
del polvo compédsito de Acero Inoxidable 316L y Carburo de Niobio mediante
molienda de baja energia, evaluando los tiempos de molienda de 2, 40 y 80 horas
en humedo, con ciclohexano como fluido, y 80 horas en seco. Los resultados de
Microscopia Electréonica de Barrido (MEB) demostraron que a partir de las 40 horas
de molienda ya es posible observar la formacién de placas acritudinas (o
endurecidas por deformacién) a partir del polvo, y a las 80 horas se visualiza la
rotura de estas en particulas mas pequehas, aunque sin la completa
homogeneizacion de las particulas. Para los resultados de Difraccion de Rayos X
(DRX), se pudo confirmar la formacion de martensita inducida por deformacion,
aumentando segun el tiempo de molienda, con cerca del 20% a las 40 horas y el
24% a las 80 horas de molienda en humedo. La molienda en seco obtuvo la mayor
tasa de transformacion, con cerca del 38% a las 80 horas.

Palabras clave: molienda de baja energia; acero inoxidable 316L; carburo de niobio;
difraccion de rayos x;metalurgia de polvos.

Versao Final Honol ogada
24/ 07/ 2026 19:21



ABSTRACT

Powder metallurgy is a material processing method that consists of three stages: powder
obtaining, compaction, and sintering. Among these, the first stage plays a fundamental
role, as the variation in powder morphology, hardness, and size has a direct impact on the
compaction force and the sintering temperature. This work evaluated the formation of a
316L Stainless Steel and Niobium Carbide composite powder through low-energy milling,
assessing wet milling times of 2, 40, and 80 hours using cyclohexane as the fluid, and dry
milling for 80 hours. Scanning Electron Microscopy (SEM) results demonstrated that after
40 hours of milling, it is already possible to observe the formation of work-hardened flakes
from the powder, and at 80 hours, the breakage of these flakes into smaller particles is
visualized, although without complete homogenization of the particles. Regarding the
X-Ray Diffraction (XRD) results, it was possible to confirm the formation of
deformation-induced martensite, which increased with milling time, reaching about 20% at
40 hours and 24% at 80 hours of wet milling. Dry milling yielded the highest transformation
rate, reaching about 38% at 80 hours.

Key words: low-energy milling; 316L stainless steel;niobium carbide;x-ray
diffraction;powder metallurgy.
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1. INTRODUCAO

Para a produgdo de pecas metalicas por metalurgia do pd € necessario
conhecer os parametros da obtencéo do pod, pois sua morfologia e tamanho das particulas
sao aspectos importantes para as proximas etapas. Em geral, pos metalicos podem ser
obtidos através de diversas técnicas, como a atomizagcdo ou a cominuigdo mecanica,
também chamada popularmente de moagem, sendo esta portadora de variaveis a serem
controladas, por exemplo o tempo de moagem, o meio dela, dentre outros.

Sendo a primeira etapa da metalurgia do p6 a obtengdo do mesmo, a
seguinte fase se refere a compactagdo dele em uma matriz com o formato final da peca
para formacdo do corpo a verde, do qual irda para a etapa final, a sinterizacdo. A
sinterizagcdo consiste no aquecimento do corpo a verde até uma temperatura de cerca
70% da fusdo do material, dessa maneira o p6 compactado tende a se ligar e formar
somente um corpo. Uma das vantagens de utilizar o método da metalurgia do pd € o
menor gasto energético, visto que ndo é necessaria energia suficiente para formagao da
fase liquida do material (ALMANGOUR, 2015).

Algumas caracteristicas fisicas podem ser exploradas pelas pecas obtidas
por metalurgia do p6, como a porosidade, da qual influencia a densidade do material. A
porosidade pode ser controlada de acordo com os tamanhos de particulas utilizadas para
formacao do corpo a verde e sua sinterizacdo. Outro aspecto importante é a capacidade
de fazer varias formulagées de pds, utilizando diferentes tipos de materiais, como neste
trabalho que utilizara pés de ago inox inoxidavel e carbeto de nidbio.

Os acos inoxidaveis recebem esse nome pela sua alta resisténcia a
corrosdo e oxidagao, proveniente pela grande porcentagem de cromo (>12%) em sua
composicao, porém diferente do que as pessoas comumente acreditam eles nao sao
100% inoxidaveis, somente possuem resisténcia a corrosao e oxidagao mais elevada em
relagdo a outros materiais. S&o geralmente utilizados em objetos que aproveitam dessa
caracteristica e entram em contato com a agua ou o corpo humano. E possivel utiliza-los
como matrizes de compdésitos reforcados com materiais ceramicos para aumentar suas
propriedades mecéanicas, porém a diferenca de densidade entre os dois materiais pode
gerar a ndo homogeneizacéo das particulas, sendo assim, € possivel utilizar o NbC pelo
fato dele possuir uma densidade parecida com o ago e alta dureza (KAN et al., 2016).

Este trabalho tem como énfase o estudo da formagao do p6 compdsito de

aco inoxidavel 316L com Carbeto de Niobio pela moagem de baixa de energia em
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diferentes meios, a umido e a seco, junto a visualizagdo do tamanhos dos cristalitos e

morfologia obtida durante o processo.

1.1 OBJETIVOS

OBJETIVO GERAL
Avaliar o efeito da moagem de baixa energia, a umido e a seco, na
formacao do pé compdsito de aco inoxidavel 316L-Carbeto de Nidbio.
OBJETIVO ESPECIFICO
e Produzir o pé composito a partir do ago inoxidavel 316L e o Carbeto de
Nidbio.
e Avaliar a mudanca microestrutural por DRX em diferentes tempos e meios
da moagem.
e Avaliar as alteracbes morfologicas do pés moidos em diferentes tempos e

meios de moagem através da microscopia eletronica de varredura.

1.2 JUSTIFICATIVA

O aprimoramento das propriedades de ligas metalicas e compdsitos esta
sempre em alta, visto que o proprio desenvolvimento natural da tecnologia exige o
acompanhamento das capacidades dos materiais, para que tenham qualidades
especificas e atendam as mais diversas aplicacdes. Conhecer cada etapa e variaveis da
producédo do material é essencial para obtengao das propriedades finais e desejadas.

Sendo a escolha do material feita pelo fato do aco inoxidavel 316L ser
reconhecido dentro de areas industriais pela sua capacidade de resisténcia a corrosao. A
utilizagdo do Carbeto de Nidbio como reforgo escolhido para aumentar suas propriedades
mecanicas e contra desgaste, junto ao fato do Brasil ser um dos maiores produtores de

Niébio do mundo.
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2. ESTADO DA ARTE

2.1 METALURGIA DO PO

A metalurgia do p6 é um area da ciéncia que visa o estudo da produgao
de pecas metalicas sem que haja a necessidade de atingir o ponto de fusdo das mesmas,
economizando energia, isso se da por meio da compactagdo e sinterizacdo de pos
metalicos, com alta area superficial, em pecas com formatos ja definidos (ALMANGOUR,
2015). Outra vantagem esta na sele¢do dos componentes, podendo atingir caracteristicas
fisicas e quimicas especificas, uma desvantagem estd na producdo de pecas com

pequenas dimensdes.

2.1.1 Moagem

Um dos processos fisicos mais utilizados de obtencao de pds metalicos é
a cominuicdo mecanica ou moagem, ja que por ela € possivel obter uma mistura bem
homogénea e uma reducédo do tamanho de particula especifica para aplicagdes variadas.
Nela é utilizado o choque mecanico entre particulas para ocorrer um mecanismo
simultaneo de “soldagem” e “fratura” nas particulas do pé dentro do jarro de moagem
(SURYANARAYANA, 2001).

Ha trés comportamentos dos metais e ligas que podem impactar o
processamento da moagem a alta energia, o comportamento ductil-ductil, ductil-fragil e
fragil-fragil.

No sistema ductil-ductil, o choque mecanico entre as esferas do moinho e
as particulas ducteis, acaba fazendo com que as particulas fiquem achatadas e sofram
sucessivas soldagens a frio, seguido pelo encruamento e fraturas. E possivel utilizar um
agente controlador de processo (ACP's) para reduzir o efeito das soldagens a frio dos
materiais ducteis, os ACP's mais comuns sdo o acido estearico, metanol e tolueno
(MENDONCGCA, 2018).
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Figura 1 - Eventos que acontecem durante o choque mecanico entre as esferas e o po.

Eventos de Eventos de
Coalescéncia Fragmentacdio
Aprisionamento Fratura
Direto Dindmica  Fratura por
A prislionamento Forjamento
Indireto
Fratura por
/ U‘L\ Cisalhamento

Pis imiciais Achatamento de Predomininca Formacio de Soldagem Balanco entre
particulas de soldagem particulas aleatorio  soldagem- fratura
equiaxiais

Fonte: (MURTY; RANGANATHAN, 1998).

No sistema ductil-fragil, as particulas ducteis acabam se tornando
achatadas, pelo choque com as esferas, ja as particulas frageis, como 6xidos, ficam
fragmentadas e espalham-se na superficie das particulas achatadas, com o passar do
tempo as particulas frageis acabam se aprisionando, em forma de lamelas, entre as
ducteis, devido ao choque entre elas (MENDONCA, 2018).

Figura 2 - Desenvolvimento da microestrutura durante a moagem de um sistema
ductil-fragil.

| \""1——1—-_..._.__

Crido

Fonte: (SURYANARAYANA, 2001).
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No sistema fragil-fragil, acaba acontecendo o0 mesmo processo que no
sistema ductil-fragil, as particulas mais frageis acabam se espalhando entre as superficies
das particulas menos frageis, porém ha um limite do tamanho de particula, chamado de
limite de cominui¢cdo, que € possivel se obter nesse sistema, visto que conforme as
particulas ficam menores elas acabam adquirindo o comportamento de particulas ducteis
(SURYANARAYANA, 2001).

O processo de moagem também possui diversas variaveis que
determinam a qualidade do p6 obtido, como o tipo de moinho, o tempo e velocidade de
moagem, o material das esferas e a atmosfera de moagem (SURYANARAYANA, 2001).

2.1.2 Compactagao

A compactagao é o processo seguinte ao da moagem, onde, por meio da
prensagem, é dado formato da peca final ao pd. O processo se da por conta de uma
matriz, no formato do qual se quer obter a peca final, e com o po6 dentro, ela sofre agdes
de forgas, a mais comum € a uniaxial, para a compactacao e obtencido do corpo a verde
(WITKOWSKI, 2018). Ha alguns fatores que afetam a compactagao, como o tipo de
prensa, a matriz, o método de prensagem, a for¢ca de prensagem e o tipo de lubrificante
utilizado nas paredes da matriz, podendo ser solido ou liquido (MENDONCA, 2018).

Figura 3 — Esquema da compactacéo de pos.

=

Pa sob

77 L 7
; b,
- v
Matriz 7
| pressio

Po
Pungiio — metilico
inferior _L [j

P
comprimido

Fonte: (MENDONCA, 2018).
O comportamento do p6 quando submetido a compressao pode ser

dividido em trés etapas. Sendo a primeira etapa a realocacao das particulas do po6 para os
vazios formados no amontoado de pd. Na segunda etapa ocorre a deformacgao plastica

das particulas, pelo choque delas entre si, visto que ndo ha vazio entre elas para a

Versao Final Honol ogada
24/ 07/ 2026 19:21



17

realocagao, nesta etapa a ductilidade do material define a profundidade da deformacéao
plastica A terceira etapa consiste da quebra das particulas em particulas menores devido
ao encruamento sofrido nas etapas anteriores. Geralmente as trés etapas acontecem ao
mesmo tempo (CHIAVERINI, 1992).

Figura 4 - Densidade a verde em fungdo da compressao.

Deformacio

Compressao N
P Homogénea

CIm Massa

Densidade

Pressio de compactacio

Fonte: Adaptado (ALMANGOUR, 2015).

2.1.3 Sinterizacao

A sinterizagdo, etapa final do processo de metalurgia do pd, consiste no
aquecimento do corpo a verde em determinada temperatura, que deve ser inferior a de
fusdo do material, para que ocorra a difusdo atdmica entre as particulas, e gere pescogos
de ligacbes entre as particulas, eliminando os vazios, e fazendo com que a peca adquire
resisténcia mecanica e maior densidade.

Fatores como o tamanho de particula e compactagao influenciam na
etapa de sinterizagéo, visto que ela comega com a ligagao entre a area de contato das
particulas por difusdo, dessa maneira, conforme menor for o tamanho de particula, maior
sera a area superficial de contato entre elas e menor a porosidade, acarretando numa
menor temperatura de sinterizacdo (ALMANGOUR, 2015).

Ha trés estagios pelos quais as particulas passam no processo de
sinterizagcdo, chamados de estagio inicial, intermediario e final. O estagio inicial € marcado
pelo crescimento rapido das particulas por difusdo, gerando os empescogamento e
densificando. O estagio intermediario € caracterizado pela grande diminuicdo na

quantidade de poros, gerado pela densificagdo do material compactado. O estagio final €
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atingido quando os poros comegam a ser fechados pelos contornos de gréo, gerando uma
diminuic&o gradual da porosidade (MENDONCA, 2018).

Figura 5 — Representacéo do processo de sinterizagao.

Pontos de
contato ~ Pescogos i Poxos : Contornos de
\ \ l grio

(1) (2] (3) (4)

Fonte: Adaptado (ALMANGOUR, 2015).

Existem pelo menos seis maneiras das quais as difusbes acontecem no
processo de sinterizagdo para materiais policristalinos, porém, entre eles existem os de
nao densificagdo e os que densificam os materiais. Sdo importantes para estudo, pois
quando ocorrem acabam reduzindo a curvatura da superficie do pescoco, atrapalhando

na reducao dos poros e densificagao.

Figura 6 — Seis mecanismos de difusdo que acontecem entre particulas.

Contorno do Grio

. 1. Difusio por spperficie
2, Dufesio pela reda (A
partir da superficia).

3. Tf!.ﬂ!‘DO‘fLE'CH}! vanor
4. Difisiio pelo contorno da grio.
3. Difusio pela rede ( através
do contorno de grao).
4 .. 6. Fluxo plistico

Fonte: (MENDONGCA, 2018).
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Os mecanismos de difusao por superficie, difusdo pela rede e transporte
por vapor, sdo chamados de mecanismo de nao-densificacdo, pois formam pescogos sem
gerar a densificagdo da peca. Os mecanismos de difusdo no contorno de gréo e difusao
da rede do contorno de grdo sao aqueles que acontecem para densificagdo em po
ceramico. O ultimo, o escoamento plastico por movimento de deslocamento, € aquele que
acontece para formagao de pescogos e densificacdo dos pos metalicos (MENDONCA,
2018).

2.2 ACOS INOXIDAVEIS

Ha cinco classificacdes de agos inoxidaveis, sendo quatro classificados de
acordo com sua microestrutura, sendo eles: os ferriticos, austeniticos, martensiticos,
duplex e, o ultimo, os endureciveis por precipitacdo, que sao classificados pelo tipo de
tratamento térmico que recebem. Em geral, sao ligas ferrosas que apresentam no minimo
12% de cromo, do qual da a liga umas das suas principais propriedades, a alta resisténcia
a corrosao, pelo fator da formagao de um filme continuo de 6xido de cromo para proteger
a peca na superficie. A adigdo de outros elementos de liga ddo aos acgos inoxidaveis
novas propriedades, mudando sua microestrutura, e, consequentemente, novas
aplicagdes (PHILLIPS, 2016).

Para estudo das formagdes das fases dos acgos inoxidaveis, € utilizado o
diagrama Fe-Cr, nele é possivel notar a solidificacao da fase ferritica a partir de 12% de
cromo, enquanto a fase austenitica, na regidao do diagrama chamada de gamma loop, é
formada com valores inferiores a 12%, sendo possivel expandi-la pela adigao de carbono.
A fase martensitica é formada pela aplicacdo de um resfriamento rapido no ago inoxidavel
enquanto estiver na fase austenitica do gamma loop. Também nota-se a formacgao das
fases sigmas e alpha secundario, dos quais sao indesejaveis pois fragilizam o material
(PHILLIPS, 2016).
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Figura 7 — Diagrama Ferro-Cromo.
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Fonte: Adaptado (PHILLIPS, 2016).

2.2.1 Acos Inoxidaveis Ferriticos

Os acos inoxidaveis ferriticos recebem esse nome por sua microestrutura
predominante, a ferrita, que possui a estrutura cubica de corpo centrado (CCC). Contém
um teor relativamente alto de cromo e baixo de carbono, assim nao ocorre a formacéao da
austenita. Possuem boa resisténcia a corrosdo sob tensdo, corroséo por pite e corrosao
por frestas. Acabam sendo mais baratos em relacido ao austenitico, por ndo possuirem
niquel (KOTECKI; LIPPOLD, 2005).

Em geral, ndo ha a formagao de austenita nos acos inoxidaveis ferriticos,
pois possuem teores de cromo e carbono suficientes para evitar a formacgao da austenita,
dessa forma, acabam nao sendo submetidos a tratamentos térmicos para aumentar a
dureza (PHILLIPS, 2016).

Possuem temperatura de trabalho limitada a 475 °C, pois acima dela é
possivel a formagao da fase sigma e alpha secundaria, que o fragilizam, dessa forma sua
aplicacado estrutural e em ambientes que exigem alta temperatura sdo negligenciadas,
terminando assim, sendo utilizados para fabricagdo de utensilios domésticos e algumas
pecas automotivas (SOUSA, 2021).

Versao Final Honol ogada
24/ 07/ 2026 19: 21



21

Figura 8 — Microestrutura tipica do ago inoxidavel ferritico AISI 410S.

Fonte: (SOUSA, 2021).

2.2.2 Acgos Inoxidaveis Austeniticos

Os acos inoxidaveis austeniticos recebem esse nome por sua
microestrutura predominante, a austenita, que possui a estrutura cubica de face centrada
(CFC). O principal elemento adicionado a esta liga € o niquel, pois ele serve como
estabilizador da fase austenitica, ha também a possibilidade de utilizar o manganés ou
nitrogénio para esta finalidade, dessa forma ha cinco subdivisdes para a liga, sendo elas:
Cr-Mn, Cr-Ni, Cr-Ni-Mo, alta performance e resistentes a altas temperaturas, e em geral
sdo os tipos mais utilizados de agos inoxidaveis (SILVA, 2010).

A adigéo de niquel, além de servir como estabilizador da fase austenitica,
também aumenta os valores de resisténcia a corrosdo, porém ele possui um alto valor de
mercado, inviabilizando a producdo de pegas com um alto teor, sendo assim, € possivel
substitui-lo por manganés ou nitrogénio, a fim de diminuir o prego de fabricagdo da pegas
(HOFFMAN, 2023).

Como o niquel é responsavel pela estabilizagdo da fase austenitica, esse
tipo de aco inoxidavel também n&o pode ser endurecido por tratamento térmico, dado a
temperaturas negativas necessarias, a nao ser que haja a adigdo da quantidade
necessaria de carbono para isso, entretanto pode ser realizado o encruamento por
trabalho a frio para aumentar sua dureza (HOFFMAN, 2023).
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O trabalho a frio em agos inoxidaveis austeniticos pode gerar o
cisalhamento da rede cristalina da austenita, fazendo com que ocorra a transformacéao
martensitica, a qual acontece sem difusdo, apenas pelo movimento ordenado da rede
cristalina. A martensita apresenta maior resisténcia mecanica em relacdo a austenita,
devido ao aumento de discordancias pelo processo de cisalhamento, responsavel pela
transformacao da austenita para a martensita (GILAPA, 2011) (BROOKS, 1992).

A martensita possui duas fases, € e a’. A fase € se nuclea a partir das
falhas de empilhamento e nas discordancias que se acumulam nos contornos de graos, ja
a fase o’, além de nuclear nas falhas de empilhamento, também nucleiam em bordas de
macla, bandas de deformacao e maclas mecanicas (LISCHKA, 2013).

Figura 9 — Familia dos agos inoxidaveis austeniticos.
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Fonte: (HOFFMAN, 2023).

2.2.2.1 Ago Inoxidavel Austenitico 316L

Como é possivel perceber pela figura 9, os acos inoxidaveis 316L
pertencem a série 300. Na tabela 1 é apresentada a composicdo quimica pela norma
ABNT NBR 5601 (ABNT, 2011).
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Tabela 1 — Composig¢ao quimica (%) do ago inoxidavel 316L.

C Mn Si P S Cr Ni Mo

0,030 2,00 1,00 0,045 0,030 16,00a 10,00a 2,00a
18,00 14,00 3,00

Fonte: (ABNT, 2011).

Cada elemento possui sua finalidade e relevancia, sendo o cromo e niquel
os principais para formacdo da camada passiva protetora, e o molibdénio como
responsavel pela repassivagcdo desta. A quantidade em peso de cada também esta
relacionado com a formagao da microestrutura final do material, em geral o cromo tende a
facilitar a formagao da ferrita, e em grandes quantidades pode gera-las como “impurezas”,
porém a adicdo de niquel e manganés expande o campo austenitico e garante a
microestrutura final do material (FOLKHARD, 1988).

Em sua aplicagéo, o aco inoxidavel 316L se destaca como biomaterial em
implantes, devido a alta resisténcia a corrosédo e propriedades mecanicas (NETO, 2021).
Outras aplicagdes notaveis sdo para tubulagbes submarinas, trocadores de calor, vasos
de pressao e a industria petroquimica (SILVA; NASCIMENTO; CAMPOS, 2022).

Na tabela 2, sdo apresentadas as principais propriedades mecanicas do
aco inoxidavel 316L recozido:

Tabela 2 — Principais propriedades mecanicas do ago inoxidavel 316L recozido.

Limite de resisténcia Limite de resisténcia Deformagao em
a tracéo (MPa) ao escoamento (MPa) 50mm (min %)
485 170 40

Fonte: (CALLISTER, 2006).

2.2.3 Acos Inoxidaveis Martensiticos

Os acgos inoxidaveis martensiticos recebem esse nome por sua
microestrutura predominante, a martensita, que possui a estrutura tetragonal de corpo
centrado (TCC). Nesta liga, € adicionado o carbono, de 0,1% a 1,2 % junto ao cromo,
para o aumento da zona de gamma loop, desse modo, o material em alta temperatura vai
apresentar a estrutura austenitica e entao sofrer um tratamento térmico de resfriamento

rapido para a obteng¢ao da martensita (SILVA, 2022).
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Esse material € comumente usado em aplicagbes que requerem alto
desempenho mecanico, visto que a martensita aumenta a dureza em relagcéo as outras
microestruturas, porém detém a menor resisténcia a corrosao dentre os agos inoxidaveis,
sendo possivel fazer a adicdo de niquel na liga para aumentar essa propriedade (SILVA,
2022).

Fonte: (KOTECKI; LIPPOLD, 2005).

2.2.4 Acgos Inoxidaveis Duplex

Os acos inoxidaveis duplex recebem esse nome por sua microestrutura
bifasica, ou seja, ele apresenta as estruturas ferriticas e austeniticas juntas. Seu
processamento precisa ser ajustado da maneira correta para que haja a formagao de
ambas as fases durante a solidificacdo, que pode iniciar pela formagao da austenita,
austenita/ferrita ou ferrita, dependendo da composi¢cao quimica da liga (SILVA, 2022).

Neste material os teores dos elementos quimicos variam de 18 a 28% de
cromo, 4 a 7% de niquel, e também é possivel conter 3 a 4% de molibdénio. A
combinacao deles dara ao material uma maior resisténcia a corrosio por pites, corrosao
por frestas e corrosao sob tensdo em ambientes ricos em cloreto em relagdo aos outros
acos inoxidaveis, porém sua temperatura de trabalho ndo podem ultrapassar 300 °C, pois

é possivel a formacao de fases de fragilizagdo. (HOFFMAN, 2023).
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Figura 11 — Microestrutura do ago inoxidavel duplex - a ferrita tem tonalidade clara, e a
austenita escura.

Fonte: (PHILLIPS, 2016).

2.2.5 Acos Inoxidaveis Endureciveis Por Precipitagao

Os acos inoxidaveis endureciveis por precipitagao sao divididos de acordo
com a microestrutura obtida apds o tratamento térmico de recozimento, podendo ser os
martensiticos, semi-austeniticos e austeniticos. Suas composi¢cées quimicas variam de 12
a 17% de cromo, 4 a 8% de niquel, 0 a 2% de molibdénio, e também é possivel adicionar
outros elementos, possibilitando fazer o endurecimento da martensita de baixo carbono
pela precipitacdo de intermetalicos, formados principalmente por aluminio, cobre, nidbio
e/lou titdnio, através de tratamentos térmicos de solubilizagdo e envelhecimento
(HOFFMAN, 2023).

2.3 CARBETO DE NIOBIO

O carbono e o niébio apresentam uma grande afinidade quimica para a
formagao do carbeto, podendo formar dois carbetos diferentes, o NbC e o Nb,C. As duas
fases possuem propriedades interessantes como alta dureza, alta estabilidade térmica e
alto modulo de elasticidade (PIERSON, 1996).
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Figura 12 - Diagrama de fases Nb-C.
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Fonte: (AVILA, 2020).

O Brasil se destaca na producdo mundial de nidbio apresentando cerca
de 90% dela e seu estudo vem se intensificando devido a possibilidade dele servir como
alternativa ao carbeto de tungsténio (WC) na fabricagdo de ferramentas de corte, visto
que ele possui um menor valor de densidade, com uma dureza maior em altas
temperaturas, maior estabilidade quimica e baixa solubilidade em acos (AVILA, 2020). E

possivel analisar suas principais propriedades na tabela 3:

Tabela 3 — Principais propriedades do carbeto de niébio (NbC).

Dureza Modulo de  Densidade Coeficiente Ponto de Estrutura
(HV) elasticidade  (g/cm3) linear de fusao Cristalina
(GPa) expansao (°C)
térmica
(K™
2004 460 7,81 6,6 x 10 3625 CFC

Fonte: (AVILA, 2020).

2.4 COMPOSITOS DE MATRIZ METALICA REFORCADOS POR CARBETO DE NIOBIO

Materiais compositos podem ser classificados de acordo com o tipo de
matriz utilizado, sendo categorizados como compadsitos de matriz metalica (CMM), matriz

ceramica (CMC) e matriz polimérica (CMP). Outra classificagado utilizada € em relacédo ao
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tipo de reforgo utilizado, podendo abranger compdésitos particulados, reforgados por fibras
e compositos estruturais (CALLISTER, 2006).

Para compdsitos de matriz metalicas reforgados por particulas séo
utilizados materiais mais duros e rigidos que a matriz, dessa maneira ha o ganho de
propriedades mecanicas do material. Uma vantagem em relacdo aos compodsitos
reforcados por fibras € a isotropia da propriedade adicionada, adicionando-a em todas as
diregdes de esforco que o material sofrer, enquanto reforgos fibrosos agem de forma
anisotropica, com ganhos de propriedades somente na diregao de alinhamento das fibras
(FOGAGNOLO, 2000).

Um estudo realizado para averiguar o desgaste a altas temperaturas na
liga do ago 4Cr5MoSiV1 reforcada pelo Carbeto de Nidbio, e formagado in-situ do
composito, demonstrou que o compdésito com concentragédo de 5% de NbC apresentou
melhores performances de desgaste em relagdo aos compdsitos com 1% a temperatura
de 400°C, também demonstrou que conforme maior a quantidade de NbC maior a
resisténcia plastica do compdsito (WANG et al., 2023).

Outro estudo realizado a fim de averiguar as propriedades mecanicas da
liga nao ferrosa de Al-Zn-Mg-Cu reforgada por particulas de NbC e Titanio, demonstrou
que a liga reforcada por 5% de Nbc e 2% de Ti apresentou maior carga de tragédo e
resisténcia a flexdao em relagdo aos compdsito com 10% e 4%, 15 e 6% de NbC e Ti,
respectivamente. Ja para o ensaio de impacto Charpy o compésito de 10% e 4% de NbC
e Ti apresentou melhores resultados em relagédo as outras amostras (VIJAYA et al., 2024).

O proximo estudo averiguou o desempenho das matrizes de aluminio
reforcadas pelo NbC em testes de desgaste e dureza, demonstrando que o compésito
com 12% apresentou maior dureza em relagdo aos compdsitos com menor quantidade
dele, e também demonstrou maior resisténcia ao desgaste a temperatura de 180°C
(SIMSEK; SIMSEK, 2024).

2.5 DIFRAGAO DE RAIOS-X E O METODO RIETVELD

A técnica de difracdo de raios-x é utilizada para analise da estrutura
cristalina de materiais, fornecendo informacgdes detalhadas sobre o reticulado cristalino,
as orientacdes e tamanhos dos cristais, resumindo, ela serve para identificar as fases

presentes no material.
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Funciona a partir da incidéncia de um feixe de raios-x numa amostra, caso
haja a reflexdo deste, significa que existe uma distédncia entre os planos de atomos,
chamada de d. Essa d é alterada quando forgas internas ou externas (ex: conformagao
plastica) sao aplicadas a um cristal, fazendo com que ocorra a distor¢cao da célula unitaria.

Em geral, um filamento de tungsténio ou de outro material é utilizado para
emitir elétrons, e os mesmos s&o acelerados em diregdo de um alvo (podendo ser de
molibdénio, cobre, ferro, etc). Dessa forma eles se colidem e geram radiagbes de
comprimento de onda A, caracteristico das de raios-x. Os raios gerados vazam do tubo,
atingindo uma amostra e seu plano cristalino, fazendo com que sejam refletidos com um
angulo 6 em um anteparo (CARVALHO, 2008).

Figura 13 - Esquema simplificado da difragao de raios-x.
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Fonte: (WANG et al., 2023).
A lei de Bragg é uma relagdo que determina a distédncia entre os planos

cristalinos:
nA=2.d.senf

Onde n é um numero inteiro, chamado de ordem de reflexdo, A é o
comprimento de onda da radiagao incidente, d é a distancia entre os planos cristalinos e
6 é o angulo de difragdo (CALLISTER, 2006).

Por mais que a técnica de difragdo de raios-x seja capaz de identificar as
fases cristalinas de um material de forma qualitativa, para sabermos em termos
gquantitativos € necessario a aplicacdo de um método matematico, chamado de método de
Rietveld. Nele é utilizado o método de minimos quadrados para refinar os dados obtidos e
obter a melhor convergéncia entre eles em relagdo ao referencial tedrico ja estabelecido
(CARVALHO, 2008) (YOUNG, 1995).

Fora isso utilizar o método de Rietveld também nos proporciona outras
vantagens, sendo elas, permitir a visualizagdo do tamanho de cristalito e a
microdeformagado na rede, permitir o refinamento de parametros de deslocamento
anisotropicos e isotropico dos atomos, realizar uma analise quantitativa das fases
presentes e determinar a relagao estequiométrica do material (OLIVEIRA, 1998).

O arranjo espacial repetitivos de atomos especificos que formam os
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cristais determinam a altura, largura, posicdo, forma e area de um conjunto de picos
individuais, os quais compdem o difratograma de um material cristalino (MOTA, 2008). O
tamanho de cristalito € nomeado como a menor regido de espalhamento coerente durante
o ensaio de difracdo de raios-x, e uma particula ou grao pode ser composta por varios
cristalitos menores aglomerados. A equagdo de Scherrer € utilizada para medir os

tamanhos dos cristalitos (Cullity; Stock, 2014) .

_ KA
" BcosO

Onde D é o tamanho dos cristalitos, K é a constante de Scherrer, sendo o
0,9 utilizado para particulas esféricas, A € o comprimento de onda da radiagao incidente,
B € o alargamento da linha na metade da intensidade maxima e 6 € o angulo de Bragg
(Cullity; Stock, 2014).

Os ajustes em um difratograma divide-se em duas categorias. A primeira
€ a indexacao das reflexdes de Bragg, processo do qual foca nas posi¢des angulares dos
picos, neste caso somente conhecer o grupo espacial e os parametros de rede é
suficiente para executa-lo. A segunda categoria € o método iterativo de refinamento
estrutural, que avalia toda a constituicdo do material, exigindo um modelo cristalografico
inicial preciso, que contenha os parametros de rede, as posi¢gdes atbmicas e grupo
espacial de forma compativel com a amostra real, visto que o padrao de difragao tedrico é
calculado a partir desses dados (KINAST, 2000).

Para o refinamento pelo método de Rietveld é necessario realizar as
medidas de intensidades no intervalo de 26, um modelo padrdo com a estrutura real do
cristal, do qual contenha a largura, a forma e os erros nas posi¢des dos picos de Bragg
(SANTOS, 1990).
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3. MATERIAIS E METODOS

A figura 14 demonstra o fluxograma da metodologia, de forma
simplificada, adotada no trabalho:

Figura 14 - Fluxograma da metodologia.
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316L e NbC
(DRX, MEV e EDS)

/ \

Moagem a umido (com ciclohexano) Moagem a seco
2,40 e 80 hrs 80 hrs
30,9 g (3% NbC) 30,9 g (3% NbC)

\ /

Caracterizagdo de cada po
composito
(DRX, MEV e EDS)

Fonte: Autor (2025).

3.1 MATERIAIS

De acordo com a tabela 4 é possivel observar os materiais utilizados para
a preparacao do trabalho e sua fonte:

Tabela 4 — Materiais utilizados.

Material Fonte

Aco Inoxidavel 316L Pos Metalicos LTDA
P6 de NbC CBMM
Ciclohexano NEON

Fonte: Autor (2026).
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3.2 METODOS

3.2.1 Caracterizacao inicial dos pos

Para a caracterizagao inicial da difracdo de raios-x (DRX), foi utilizada
uma pequena quantidade das amostras do pé de ago inoxidavel 316L e NbC, a fim de se
obter o grafico com os picos dos planos cristalograficos das amostras. O difratdbmetro
utilizado foi do modelo EMPYREAN da PANalytical, localizado no bloco 15 da ltaipu
ParqueTec/UNILA. A varredura ocorreu no intervalo entre os angulos de 20° a 90°(20),
sendo os parametros adotados de 0,026° para o passo angular, com 96s por ponto, no
modo continuo. As cartas padrbes foram selecionadas utilizando softwares HighScore
Plus e os difratogramas foram gerados utilizando o programa Origin.

Figura 15 - Difratdbmetro EMPYREAN.

Fonte: Autor (2026)

Para a caracterizagéo inicial da morfologia, tamanhos das particulas e
composi¢cao quimica qualitativa dos pos de 316L e NbC foi utilizado o microscopio
eletrbnico de varredura (MEV), modelo Zeiss EVO MA10, junto a espectroscopia por
energia dispersiva (EDS), localizado no prédio das aguas da Itaipu ParqueTec/UNILA. As
imagens foram feitas utilizando o modo SE e BSE, nas amplificagdes de 200x, 500x,

1000x e 2000x, enquanto o EDS foi feito nas amplificacdes de 200x e 1000x.
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Figura 16 - MEV Zeiss EVO MA10.

Fonte: Autor (2026).

3.2.2 Moagem

Foram preparadas 4 misturas dos pos de acgo inoxidavel 316L com 3% de
NbC, cada uma pesando inicialmente 30,99.

Figura 17 - Pesagem inicial das amostras.

Fonte: Autor (2026).
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A primeira amostra foi preparada com 80h totais de moagem a seco,
sendo divididas em 4x de 20 horas. Foi utilizado um moinho de jarros modelo Matoli
070M002, com até 200 rpm no rolo de tragdo, porém o processo de moagem foi feito com
80% da capacidade maxima de rotagao (160 rpm). O jarro utilizado era feito de alumina e
as esferas de moagem seguiam o mesmo material, e a propor¢cao de massa de esferas/p6
adotada foi de 8,5:1.

A segunda, terceira e quarta amostra foram preparadas pela moagem a
umido, utilizando o ciclohexano como fluido, e seguindo o mesmo padrao de moinho e
esferas da primeira, diferenciando o tempo de moagem em cada amostra. A tabela 5
categoriza cada uma delas:

Tabela 5 — Categorizagdo das amostras.

Amostra Tipo Tempo
Amostra 1 a umido 2h
Amostra 2 a umido 40 h (2x 20 h)
Amostra 3 a umido 80 h (4x 20 h)
Amostra 4 a seco 80 h (4x 20 h)

Fonte: Autor (2026)
Apos as moagens de cada uma das 3 ultimas amostras elas foram

secadas em um forno mufla por 30 min a 80° C

Figura 18 - Jarro e esferas utilizados.
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Fonte: Autor (2026).

3.2.3 Caracterizagao dos pés compositos

Todas as amostras seguiram a mesma metodologia de caracterizagéo de
morfologia, tamanhos das particulas e composigdo quimica qualitativa (MEV e EDS) dos
pos de partida.

Para a caracterizacdo de DRX, todas as amostras foram enviadas a
Curitiba ao Centro Multiusuario de Caracterizagdo de Materiais (CMCM) da UTFPR. O
difratbmetro utilizado foi um Shimadzu modelo XRD-7000. A varredura ocorreu no
intervalo entre os angulos de 5° a 80°(20), sendo o parametro da velocidade adotado de
escanear 2,0 deg/min no modo continuo.

ApoOs a obtengdo das cartas padrées via software HighScore Plus, o
refinamento pelo método de Rietveld foi realizado utilizando o software MAUD, aplicando
o refinamento de background e posteriormente o refinamento dos paréametros de

microestrutura e estrutura cristalina, de forma automatica via fungdes do software.
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4. RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 CARACTERIZACAO DOS POS DE PARTIDA

A avaliacgao inicial da morfologia demonstrou a maneira dos quais os pés
de partidas foram obtidos. Nota-se, pela sua morfologia tipica em formato de gotas e
superficie lisa, que o pé do aco inoxidavel 316L foi processado pelo método de
atomizagdo a agua, com particulas de 4,5 ym até 40 um, enquanto o NbC apresentou o
formato tipico da técnica de formagdo chamada de redugdo carbotérmica, e com
particulas em torno de 1,8 ym até 3,2 um. As imagens s&o mostradas a seguir:
Figura 19 - Morfologia do p6 de 316L (a) e pé de NbC (b).

10 e Detector= 5E1  EHT= 1000k [Probe= 50p4 Date 22 Jan 2025 1 Detoctor= SE1  EHT=10.00 KV |Probe= 50pA Date :22 Jan 2025
| Spot Size=351  WD= 85mm Aparture Size=2000pm  Time 152615 | Spot Size=351  WD= 85mm  Apedue Size=2000um  Time 150506 UnLA
Mag= 100KX Fill= 24504 Beam Cument= 30004 Mag= S00KX Fill= 2459 A Beam Cument= 30.0 pA

Fonte: Autor (2026).
Os resultados de EDS demonstraram de maneira qualitativa os elementos

presentes em cada po, a liga de 316L obteve o esperado, uma liga de Ferro, Cromo,
Niquel e pouco Carbono, com adigdo de Molibdénio e Silicio, o Oxigénio também é um
elemento previsto, dado ao fato que durante a atomizacao € possivel que sejam gerados
alguns tipos de o6xidos. O p6 de NbC também seguiu o esperado, contendo apenas
Niobio, Carbono e Oxigénio, do qual pode ter vindo pelo método de processamento do
Carbeto de Niobio.
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Figura 20 - EDS do p6 de 316L (a) e p6 de NbC (b).
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Fonte: Autor (2026).

A difragcdo de raios-x foi utilizada para averiguar as fases presentes nos

pos iniciais, a figura 21 apresenta o difratograma obtido. Para o ago inoxidavel 316L os

picos foram identificados seguindo as cartas padrées 96-901-6292, da qual demonstra
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que os picos nos angulos 43° (1 1 1), 50° (0 2 0) e 74° (0 2 2) s&o pertencentes ao ferro
em sua fase austenitica, o esperado do aco inoxidavel 316L, e 96-901-3415 demonstra
um pico no angulo de 44° (0 1 1), que pode ser atribuido a ferrita residual vinda do
processo de atomizacao a agua. Os picos do carbeto de nidbio foram identificados a partir
da carta padrao 96-900-8683, sendo estes em 34° (11 1), 40° (0 2 0), 58° (0 2 2), 69° (1 3
1),73°(222)e 87°(040).

Figura 21 - Difratogramas de DRX dos p6s partidas, NbC e Ago Inoxidavel 316L,

respectivamente.
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C WWMMWMMM
)
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|
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2T graus

|
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Fonte: Autor (2026).

4.2 CARACTERIZACAO DOS POS OBTIDOS PELA MOAGEM

A amostra 1 foi exposta ao menor tempo de moagem, por causa disso
nao se observam mudangas significativas na morfologia do pd, somente algumas
‘ranhuras” na superficie do p6 de 316L. A analise de EDS comprova a distribuicao

homogénea das particulas de NbC sobre o 316L e contaminagéo por alumina.
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Figura 22 - Morfologia da amostra 1 com ampliagao de 500x, as ranhuras geradas pelas

2 h de moagem séo circuladas em amarelo.

T

10 pm Detector=SE1  EHT=10.00kV [Probe= 50pA Date .15 May 202

— Spot Size = 351 WD = 10.0mm Aperfure Size = 30.00 pym Time :14:50:12 \?MM
Mag= 500X Filt= 2570 A Beam Cument= 30.0puA

Fonte: Autor (2026).

Figura 23 - EDS da amostra 1.

Fonte: Autor (2026).
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Figura 24 - Microscopia para a analise de EDS da amostra 1 com ampliacdo de 200x (a),
abaixo seguem os mapas dos principais elementos do compésito, Ferro (b), Cromo (c) e
Nidbio (d).

(A)

I S |
100pm

Fe Kal Cr Kal Nb Lal

Son .1
100um 7100um’ 7100um "

Fonte: Autor (2026).

A amostra 2, com 40 horas de moagem total, ja apresenta mudangas
significativas na morfologia do po.

Devido ao sistema ductil-fragil dos pds, € possivel notar a formagao de
placas devido a soldagem a frio, que acontece por causa da quantidade de choque
mecanico entre as esferas de moagem e o pé compdsito. Apds o achatamento das
particulas, cada choque posterior favorece o encruamento delas, até o momento que elas

tornam-se frageis e traturam.
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A analise de EDS também demonstrou a contaminagao por alumina, vinda

dos elementos de moagem, porém sem grandes alteragbes em relagao ao tempo de 2 h.

100 pym Defector=SE!1  EHT=1000kYV [Frobe= 50pA Date ;15 May 2025

Spot Size= 351 WD=10.0mm Aperture Size= 30.00pm  Time :15:02:04 LNILA
Mag= 100X Fill= 2570 A Beam Cument= 30.0 A

2 um Defector=SE1  EHT = 10.00kV [Probe= 50p4 Date ;15 May 2025
— Spot Size = 351 WD = 10.0 mm Aperfure Size = 30.00 pm Time :14:59:27 UniLA
Mag= 200KX Fiti= 2570 A Beam Cument= 30.0 pA

Fonte: Autor (2026).
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Figura 26 - EDS da amostra 2.

[ Espectro de Soma de Mapas

Fonte: Autor (2026).
A amostra 3, com 80 horas de moagem total a umido, comegou a

apresentar o inicio das fraturas frageis, porém ainda é possivel visualizar diversas placas
na morfologia das particulas. Sendo assim € necessario um processo com maior energia
para a fragmentacdo total delas. E possivel visualizar a comparagdo entre as morfologia
das amostras 1, 2 e 3 na figura 99.

A analise de EDS também demonstrou a contaminag¢ao por alumina, vinda
dos elementos de moagem, porém sem grandes alteragdes em relagao ao tempo de 2 h
ou 40 h.
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Figura 27 - Morfologia da amostra 3 com ampliagéo de 100x (a) e 2000x (b).

» r

100 pm Detector=SE1  EHT=10.00kV |Probe= 100 pA Date :29 May 2025
— Spot Size=390 WD= 85mm Aperure Size= 30.00pum  Time :14:41:46 UNLA
Mag= 100X Fill= 2570 A Beam Cument= 30.0 uA

2 ym Detector= SE1

EHT= 1000 kV |Probe= 100 pA Date .29 May 2025
— Spoi Size=390 WD= 85mm Apetture Size=30.00pum  Time :14:39:49 UNILA
Mag= 2.00KX Fill= 25704 Beam Cumeni= 30.0pu4

Fonte: Autor (2026).
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Figura 28 - EDS da amostra 3.

M Especiro de Soma de Mapas

Fonte: Autor (2026).

Figura 29 - Comparagéao entre a morfologia da amostra 1, 2 e 3, ampliagdo 500x.

o
10 pm Dwfecior=FE1  EHT= {0004V [Preée= 5ipd Dot 15 gy 2028 10 e Dedpcior= EE1  FHT= 10006V [Pobe= 50pd Date 15 May 2025
— Spot Sizo= 330 WO'= 10.0MM  Apsdwe Sice = F00pm Time 145013 Leana, — Spot Swe= 350 WDS 100 mm Apeduw Sives 3000w Time 150050

a Fii= 25704 Beam Cumani= 300 @A

Mag O N Fifl= 25704 Beam Cumeni= J0.0u8

1 Dedeclor= SEI  EMT= 10008V (Probe= 10021 Dlade 20 May 2035
= Spot Sipe= JO0  WD= ASmm  Apedum Sine = 3000 e vt 1440102
Bag= 0K Faljm 28704 Beam Cument= 3004

Fonte: Autor (2026).
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A amostra 4, que se diferenciou por ter sido feita a seco e por 80 horas
totais, seguiu o mesmo padrao da amostra 3, tendo particulas fragilizadas e quebradas ao
mesmo tempo das placas. Sendo assim, a utilizagdo do ciclohexano nao impactou na
morfologia do pd, a comparacao direta das duas pode ser visualizada na figura ZZ.

Figura 30 - Morfologia da amostra 4 com ampliagéo de 100x (a) e 2000x (b).

7 = - ol "

100 um Detector=SE1  EHT= 10.00kV [Probe= 50pA
A

Date :17 Feb 2025
Spot Size=351  WD= 80mm Aperture Size = 30.00 ym Time :10:15:44 UNILA
Mag= 100X Fiff= 2580 A Beam Current= 30.0pA

2y Detector= SE1 EHT = 10.00 kV [Probe= 50 pA Date ;17 Feb 2025
- Spot Size=351 WD= 80mm Aperiure Size=30.00um Time :10:14:13 UNILA
Mag= 2.00KX Fifl= 2580A Beam Current= 30.0uA

Fonte: Autor (2026).
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Todas as amostras seguiram o mesmo padrdo de distribuicdo das
particulas de NbC, do mesmo modo que todas apresentaram contaminacéo por particulas
de alumina, proveniente do material das esferas de moagem e o jarro do moinho, porém a
amostra 4 demonstrou maiores presengas de alumina, em relagcdo as outras, e
contaminagao por potassio possivelmente vindo produtos de limpeza ou outra amostra
utilizada no moinho.

Figura 31 - EDS da amostra 4.

[ Espectro de Soma de Mapas

Fonte: Autor (2026).
Figura 32 - Comparacao da morfologia da amostra 3 e 4, ampliagao 1000x.

. 3 et b S X e, -
10w Dutector= SE1  FHT= MO0 LY | Prmbes 10004 Date 29 May 203 10 g Dwlacior= SE1  ERF= 10008V | Pobe=  50p4 Dt 17 Faeks 2025

[— Spol Se= M0 WD= 8Smw  Apefure Fire = MO0um  Feme TEH0TE L Sped Sipe = 250 WD = A0mm  Apetue Size = 00pm  Time 401303

Mag= TOOKE Filf= 25704 Beam Caread= 300 ud ey FOGKY Fil {= 38804 Beaes Coments 300p4

Fonte: Autor (2026).
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A difracdo de raio-x foi utilizada para averiguar as fases presentes nos
pos apds as moagens.

Para as amostras 1, 2 e 3, as quais foram moidas com adigao do fluido de
ciclohexano, conforme o tempo de moagem foi aumentando, € possivel observar o
alargamento do pico em 44° (0 1 1) e 64°(2 0 0), indicando a formagdo de martensita
devido as deformacdes plasticas sofridas pelo material durante a moagem.

Para a amostra 4, que foi moida a seco, é visualizado o alargamento
esperado e também a formagao de novos picos, que foram identificados seguindo a carta
padrao 96-900-2328, da qual demonstra que os picos nos angulo 36° (13 1) e 64° (04 4)
podem ser pertencentes a magnetita, fase oxidada do ferro. O pico presente no angulo
64° pertence também a martensita e o pico ao 77,5° ndo pode ser identificado com
clareza.

Figura 33 - Difratogramas de DRX dos pds referentes as amostras 1, 2 e 3.

| Jo o
e

[

[
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2T graus

Fonte: Autor (2026).

Versao Final Honol ogada
24/ 07/ 2026 19:21



47

Figura 34 - Difratograma de DRX do pé referente a amostra 4.
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Fonte: Autor (2026).
O refinamento pelo método de Rietveld demonstrou o comportamento da

formagdo de novas fases entre as amostras, nota-se apds as duas horas de moagem
cerca de 10% do peso do material sendo constituido de martensita, enquanto para as 40
horas o valor estd em cerca de 20% e para 80 horas em cerca de 25% na moagem a
umido. Para a moagem a seco de 80 horas, é observavel a presenga de quase 40% de
martensita, indicando maiores deformacgdes na rede cristalina da austenita. A Tabela 6
abaixo demonstra esse comportamento, que quanto maior foi o tempo de moagem, maior
a formacao de martensita induzida por deformacéo plastica, sendo a amostra 4, moida a

seco, com maior taxa de transformacao martensitica.
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Tabela 6 — Porcentagem em peso das principais fases encontradas.

Austenita Martensita NbC
Amostra 1 88,77 9,91 1,31
Amostra 2 76,77 20,40 2,81
Amostra 3 69,90 24,95 5,14
Amostra 4 56,81 38,04 5,14

Fonte: Autor (2026).
Para o tamanho dos cristalitos, foram analisadas as amostras 1, 2 e 3.

Comegando pela diferenga entre a moagem de 2 horas e 40 horas, € possivel observar a
queda do tamanho dos cristalito para os componentes metalicos (a martensita de 450
para 190 A, e austenita de 390 para 250 A) , enquanto o NbC sofre pequena variagéo de
tamanho (de 350 até 310 A). Para finalizar, da moagem de 40 horas até 80 horas nota-se
a estabilidade geral nos tamanhos de grdos, com pouca variagdo nos tamanhos de
cristalitos.

Figura 35 - Variagdo do tamanho de cristalito das amostras 1, 2 e 3.
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Fonte: Autor (2026).
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5. CONCLUSOES

Os dados coletados durante o trabalho demonstraram o comportamento
do p6 compésito de ago inoxidavel 316L com adi¢cao de Carbeto de Nidbio pelo processo
de moagem mecanica de baixa energia, com adicdo e sem adigdo do fluido de
ciclo-hexano.

Para a morfologia do po, foi constatado via microscopia eletronica de
varredura que a moagem a umido de 2 horas ndo apresentou mudangas significativas,
enquanto na moagem a umido de 40 horas foi constatado a formacado de placas
encruadas e o comecgo do processo de quebra delas em particulas menores. Ambas as
moagens de 80 horas, a seco e a umido, obtiveram resultados analogos, demonstrando a
fragmentacao das placas encruadas em particulas menores, porém ainda sendo possivel
observar diversas placas, desta maneira é possivel afirmar que 80 horas nao teve energia
suficiente para alcangar a completa homogeneizagéo do p6é em particulas menores.

Para a analise quimica via espectrometria de dispersao atomica, foi
possivel observar a contaminagéo das amostras com alumina, material utilizado no jarro e
nas esferas moedoras, sendo as amostras moidas a umido com menor grau de
contaminagao, enquanto a amostra a seco demonstrou maiores graus de contaminagéao e
também oxidacdo da amostra.

Para os difratogramas obtidos pela difracdo de raios-x, foi observado o
achatamento dos picos presentes e o aumento na intensidade dos picos referentes a
martensita, sendo este aumento mais perceptivel na amostra moida a seco, da qual
também foi observada a oxidagado do ferro para a fase de magnetita. Utilizando o método
de refinamento de Rietveld, foi observado a porcentagem em peso das fases pelo tempo
de moagem, e conforme o tempo aumentava foi constatado o aumento da porcentagem
de martensita induzida por deformacgao plastica, com a amostra de 80 horas moida a seco
indicando maiores porcentagem, 38,04%, contra 24,69% da amostra de 80 horas moida a
Umido. Utilizando o mesmo método de refinamento, foi observado a diminuicdo do
tamanho de cristalito de ambas as fases até a moagem de 40 horas, enquanto a moagem

de 40 horas até 80 horas o tamanho do cristalito permaneceu estavel.
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5.1 PROPOSTAS PARA TRABALHOS FUTUROS

Como propostas para trabalhos futuros envolvendo o mesmo material,
sugiro:

e Avaliar as variaveis de processamento das proximas etapas da
metalurgia do p6, como a forga de compactagédo, temperatura e
atmosfera do forno de sinterizacdo para obter o melhor
processamento e porosidade residual.

e Caracterizar as propriedades mecanicas, como limite de escoamento,
dureza e microdureza do material sinterizado.

e Avaliar a microestrutura e o efeito do carbeto de nidbio na

susceptibilidade de corroséo intergranular do ago inox 316L.
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ANEXOS

ANEXO A - PARAMETROS DE CONFIABILIDADE DO REFINAMENTO DE
RIETVELD

Parametros de confiabilidade:

Rb Rwp Rexp S
Amostra 1 41,42 28,31 29,67 0,95
Amostra 2 29,84 22.45 23,94 0,93
Amostra 3 37,26 25,28 24,18 1,04
Amostra 4 35,01 28,11 24,04 1,16
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