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RESUMO

A atomizacdo a gas € a principal rota de processamento de pos para a
manufatura aditiva (MA). Este processo produz pos metalicos majoritariamente
esféricos e finos, com elevado rendimento na faixa granulométrica para
aplicagdes na MA. Além disso, € um processo de solidificagao rapida que garante
homogeneidade quimica e elevado grau de refinamento microestrutural. As ligas
ferrosas possuem um grande espectro de propriedades e baixo custo, em que
os acos ferramenta sdo uma classe especialmente importante para aplicagdes
industriais. Esta dissertagdo produziu pés do aco ferramenta A2 por atomizagao
a gas e avaliou a influéncia de parametros do processo nas caracteristicas do po
produzido. O levantamento bibliografico realizado ndo indicou a existéncia de um
estudo sistematico sobre atomizacédo e MA deste ago. Assim, analisar o processo
de atomizacdo a gas deste material € importante para garantir a produgao de
pos com caracteristicas adequadas. Utilizando a ferramenta estatistica de
planejamento de experimentos (DOE), dois parametros de processamento foram
avaliados: pressao de atomizacao e o superaquecimento do liquido. As variaveis
respostas analisadas foram morfologia, tamanho médio e distribuicdo do
tamanho de particulas, densidade e fluidez. Para caracterizar o pd foram
utilizadas as técnicas de difracao a laser, peneiramento, microscopia eletronica
de varredura, analise quimica por EDS, medidas de fluidez por funis de Hall e
Carney e densidade por picnometria de Hélio e densidade aparente. O processo
de atomizacdo a gas do ago A2 apresentou-se adequado para a produgao de
pos para aplicagbes na MA. Também foi validado o modelo proposto por
Lubanska que relaciona o diametro médio massico das particulas com os
parametros do processo. Além disso, 0 processo com o menor nivel de pressao
(20 Bar) e maior superaquecimento (300 K) apresentou a menor razdo gas/metal
além de diametro médio das particulas (D50) e distribuicdo de tamanho de

particula similares aos demais pés produzidos.

Palavras-chave: Atomizacao a gas; Aco AlISI A2; pressao de atomizacgao;

superaquecimento; manufatura aditiva.
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ABSTRACT

GAS ATOMIZATION OF A2 TOOL STEEL: EFFECT OF PROCESS
PARAMETERS ON POWDER CHARACTERISTICS

Gas atomization is the main method in powder metallurgy to produce
powders for additive manufacturing (AM). The gas atomization process allows
generally spherical and very fine metallic powders with great yield on the particle
size range for AM applications. Moreover, this is a rapid solidification process that
ensures chemical homogeneity and a high degree of microstructural refinement.
Iron-based alloys have wide properties range and low cost, in which tool steels
are especially important for industrial applications. This project produced A2 tool
steel powders by gas atomization and evaluated the influence of the process
parameters on the characteristics of the powders. No systematic study has been
carried out on atomization and AM of this tool steel. Thus, analyzing the gas
atomization process of this material is important to ensure the production of
powders with proper characteristics. The statistical tool of design of experimental
(DOE) was applied, and the atomization pressure and melt superheat process
parameters were analyzed. The response variables analyzed were morphology,
median particle size, particle size distribution, density and flowability. The powder
characterization was done by laser diffraction, sieving, scanning electron
microscopy, chemical analyses by EDS, flowability by Hall and Carney Flowmeter
Funnel, density by helium pycnometry and apparent density. This study showed
that the gas atomization process of the A2 tool steel was suitable for the
production of powders for applications in AM. The model proposed by Lubanska,
which formulate the mass median particle diameter, was also validated.
Furthermore, the process with the lowest pressure level (20Bar) and the highest
melt superheat (300K) has the lowest gas/metal ratio and mean particle size

(D50) and particle size distribution similar to the other powders produced.

Keywords: Gas atomization; AISI A2 Steel; atomization pressure;

overheating; additive manufacturing.
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1. INTRODUGAO

As ligas ferrosas, em especial os agos, sdo os principais materiais de
engenharia utilizados estruturalmente e desempenham um papel importante em
todos os setores da economia. Sua producido esta em constante expanséo,
tendo sua producédo mundial triplicada desde a década de 70, periodo em que o
Brasil teve sua producao multiplicada pelo fator seis [1, 2]. Dentre as classes dos
acos, os acos ferramentas sdo materiais bastante utilizados na industria,
principalmente para trabalhar e moldar outros materiais. Sendo assim, suas
propriedades desejadas sao alta resisténcia ao desgaste, elevada dureza, boa
resisténcia a quente, estabilidade dimensional e resisténcia mecanica suficiente

para trabalhar os demais materiais [3].

A rota de processamento pela metalurgia do p6 € importante, pois confere
a esses materiais tamanhos e distribuicdo mais uniforme de carbetos,
especialmente em largas sessodes, além de reduzir a segregacao quimica [4]. A
metalurgia do p6 € conhecida ha milénios, sendo a moagem sua principal técnica
que permitia a reducao posterior dos minérios em seus respectivos metais. Com
0s avangos tecnoldgicos, os pos produzidos passaram a ser utilizados na
prensagem e posterior sinterizacdo para a fabricagdo de artigos sélidos. A
metalurgia do p6é também permite produzir materiais compdésitos, confeccionar
produtos porosos e a producao de partes near-net-shape [5, 6]. Comparada as
rotas de fundigao tradicionais, a metalurgia do po é aplicada a um maior numero
de metais e ligas, permite a mistura de diferentes materiais gerando maior
flexibilidade composicional, confere maior homogeneidade quimica, aumenta o
grau de refinamento microestrutural, além de ser aplicavel a materiais de dificil

processamento por fundi¢do ou conformagdo mecanica [6].

As rotas de processamento da metalurgia do p6é envolvem diversos
meétodos de produgdo de pds metalicos que partem de principios mecanicos,
quimicos e eletroquimicos [7]. Cada método de producdo confere aos pos
caracteristicas particulares com relagdo a morfologia, distribuicdo de tamanho

de particulas, composicao e pureza [5, 6]. O principal método de producéao de p6



metalico € a atomizagao, cujo principio € a desintegracdo do metal em seu
estado liquido. Esta é uma técnica extensamente utilizada com aplicagbes em
uma ampla gama de metais e ligas, especialmente a atomizagéo a gas utilizando
gases inertes [6]. Tipicamente, este meétodo produz pos esféricos com
distribuicao de tamanho do tipo log normal, com tamanho de particula variando
de 10 a 300 pm [7]. O processo é governado por um grande numero de
parametros operacionais, além da propria geometria do atomizador. Os
principais parametros operacionais sao a pressao do gas atomizador, didametro
do bocal e o superaquecimento do metal liquido [5, 6, 8]. Esses parametros,
quando criteriosamente controlados, permitem elevar o rendimento da producéao

de pds mais finos [7].

Dessa forma, a atomizacdo a gas é uma rota de processamento
extremamente importante para fabricacdo de pds metalicos, principalmente para
aplicagdes nos processos de manufatura aditiva (MA). Os processos de MA séo
capazes de produzir pecas “near-net-shape” com maior liberdade de design,
permitindo a customizacgao e reducéo de desperdicio de matéria prima, além de
possibilitar a redugao do peso das partes produzidas e de etapas do processo
[9-11]. A técnica de fusdo de camada de po por laser (Laser Powder Bed Fusion
— L-PBF) é uma das principais classes de processos da MA, com espessura de
camada variando de 30 a 50 pym [9, 12]. Os estudos indicam que estes pds
devem ter tamanho maximo em torno de 100 um, com faixas aproximadamente
de 15 - 60 ou 15 - 80 ym [10, 12]. Além disso, pos esféricos e com superficie
lisa permitem maior fluidez, espalhamento das camadas e empacotamento das
particulas, conferindo camadas de pés mais uniformes e mais densas. Entre os
parametros do processo L-PBF, a matéria prima inicial tem uma influéncia

extremamente importante na qualidade da pecga produzida [13, 14].

Entre os materiais de maior interesse para serem utilizados em MA estao
0s acgos. Porém, poucos trabalhos sao encontrados referentes a MA de acgos
ferramenta, principalmente quando se trata de aco ferramenta para trabalho a

frio como o ago A2. O acgo ferramenta para trabalho a frio A2 é utilizado na



producao de diversos tipos de ferramentas, principalmente moldes e matrizes.
Como é um material com elevado potencial a segregacao quimica, as altas taxas
de resfriamento durante a manufatura aditiva podem conferir maior
homogeneidade e refinamento microestrutural. Dessa forma, produzir
ferramentas através da MA permite produzir partes com propriedades mecanicas
superiores, além de ser economicamente sustentavel. Apesar das vantagens de
se confeccionar ferramentas e matrizes por MA, ndo ha relatos na literatura de
estudos sistematicos sobre a atomizagdo a gas do ago A2. A utilizagdo do
recurso estatistico de projeto de experimento (DOE) para explorar o processo de
atomizagao a gas desta liga é importante para a obtengao de conclusdes validas
e solidas sobre a influéncia das variaveis do processo de atomizagao nas

caracteristicas do p6 produzido.

Frente a isso, este projeto estudou a atomizagao a gas do aco A2 e
analisou a influéncia de parametros do processo nas caracteristicas do p6
produzido. O projeto teve como objetivo determinar o conjunto de
parametros 6timos para a producao de pos adequados para o processo de
manufatura aditiva, além de verificar a aplicagao do modelo de Lubanska,
que relaciona o diametro médio das particulas com os parametros do
processo. Dessa forma, a influéncia das variaveis de processo pressao de
atomizacao e superaquecimento do liquido e da relagdo entre os fluxos
massicos gas-metal foram analisadas com o auxilio da ferramenta
estatistica DOE. As variaveis respostas avaliadas foram as caracteristicas
dos p6s como tamanho médio e distribuicao do tamanho de particulas,

morfologia, densidade e fluidez.






2. REVISAO DA LITERATURA
2.1.ACO FERRAMENTA A2

Durante toda a evolucdo da humanidade, a relagdo entre homem e
material foi primordial. Algumas eras, inclusive, receberam nomes de materiais,
como por exemplo a Idade da Pedra e a Idade dos Metais e, atualmente, a Idade
do Silicio. A idade do Ferro teve inicio em 1200 A.C e, a medida que foram
ocorrendo avangos metalurgicos, o ago passou a desempenhar um papel
fundamental no desenvolvimento da sociedade [15]. Ainda nos dias atuais, a
producao do aco € um forte indicador do estagio do desenvolvimento econdmico
de um pais [16]. A producdo mundial de ferro passou de 0,6x10° ton/ano na
década de 70 para 1,87x10° ton/ano em 2019, e o Brasil no mesmo periodo teve
sua producao multiplicada por um fator de seis. No mesmo ano, a China liderou
a produgéo mundial de ago bruto, correspondendo a 53% do total e o Brasil ficou
em nono lugar, com 1,7%. No cenario nacional, a participagcdo dos setores
consumidores de produtos siderurgicos em 2019 foram de 37,6% na construgéo
civil, 24,1% do setor automotivo, 20,5% do setor de bens de capital, 5,3% setor
de utilidades domésticas e comerciais e 12,5% outros setores [1, 2].0s agos sao
materiais de engenharia que desempenham um papel importante em todos os
setores da economia. Os materiais metalicos sao classificados de maneira geral
entre ligas ferrosas e ndo ferrosas. Entre as ligas ferrosas, tem-se a
subclassificagdo entre os agos e ferros fundidos. De acordo com o diagrama de
fases ferro-carbono, o ago possui um teor de carbono de no maximo 2,11% peso
[17, 18]. Além disso, os acos podem ser classificados de acordo com sua
composi¢ao quimica, método de fabricacao, aplicacao final, formato do produto,
microestrutura, tratamento térmico, entre outras formas. Porém, a classificacao
com base na composigao quimica é a mais utilizada entre os principais sistemas
de classificacao dos ferros fundidos e acos: “American Iron and Steel Institute —
AISI” e “Society of Automotive Engineers — SAE” [4, 17].

Acos ferramentas sao utilizados para conformar outros materiais em
formatos desejados. Sdo acos carbonos ou ligados capazes de serem

temperados e endurecidos [3]. Em operacdo, a maioria das ferramentas sao



submetidas a carregamentos extremamente elevados e de aplicagdes rapidas.
Dessa forma, estes materiais devem resistir a tais carregamentos grande numero
de vezes sem fraturar, deformar ou se desgastar excessivamente. Além disso,
em muitas aplicacdes, os agos ferramentas devem apresentar essa capacidade
sob condigdes de uso em altas temperaturas [4]. As principais caracteristicas
dos acos ferramentas sao estabilidade dimensional e elevada temperabilidade,
com propriedades desejaveis como elevada dureza a temperatura ambiente,
resisténcia ao desgaste, resisténcia mecanica, elevada tenacidade, resisténcia
mecanica e dureza a quente [3, 17]. Os principais elementos de liga destes agos
sao: Si, Mn, Cr, V, W, Co e Mo. Estes elementos elevam a temperabilidade,
favorecem a formagao de carbetos estaveis, duros e resistentes ao desgaste e
conferem maior tenacidade e dureza a quente. A sele¢do do ago ferramenta
depende de sua aplicagdo e das principais propriedades requeridas para tal.
Assim, havera uma combinacdo Ootima dessas propriedades, visto que
geralmente ha um comprometimento entre as propriedades mecanicas dos
materiais, como no caso de maximizagao da dureza, que acaba comprometendo
a tenacidade [4, 17]. Além disso, o tratamento térmico é a fase mais importante
na fabricagdo dos acos ferramentas, pois determina a estrutura e as
propriedades finais da liga de acordo com as condi¢cbes e necessidades de
servigo [17]. Segundo o sistema americano AISI, a classificagdo dos acgos
ferramentas ocorre em sete categorias de acordo com método de témpera,
aplicacao, caracteristicas especificas e composicdo que sao: temperaveis em
agua (W), resistentes ao choque (S), para moldes (P), para trabalho a frio (O, A,
D), trabalho a quente (H), acos rapidos (T e M) e para fins especiais (L e F) [3,
4, 17].

Os acos ferramentas para trabalho a frio sdo classificados em:
temperaveis a oleo (tipo O), temperaveis ao ar (tipo A) e alto carbono e alto
cromo (tipo D). Sao agos também chamados de indeformaveis por sofrerem
menores distor¢des durante o tratamento térmico de témpera. Os agos tipo O
apresentam profundidade de endurecimento média, com baixa dureza a quente.

Ja o grupo de agos tipo A apresenta grande profundidade de endurecimento



comparados ao tipo O. Apesar de possuirem temperaturas de témpera mais
elevadas, os acgos tipo A apresentam empenamento minimo durante o
tratamento térmico, sendo recomendados para aplicagbes em matrizes de
geometrias complexas. Aliado a isso, a elevada resisténcia ao desgaste e a
elevada tenacidade tornam estes materiais adequados para a fabricacdo de
punc¢des e matrizes de diversos tipos [17]. No entanto, ndo possuem teor de liga
suficiente para torna-los resistentes ao amolecimento em elevadas
temperaturas, restringindo-os a aplicagdes que n&o envolvem uso prolongado ou
aquecimentos repetidos acima de 250°C. Os agos ferramentas a frio, média liga,
endurecidos ao ar (grupo A) contém elementos de liga suficientes para que
sessdes de até 102 mm de diametro sejam completamente endurecidas por
resfriamento ao ar, a partir da temperatura de austenitizacdo. Também é o grupo
que apresenta distor¢do minima e maior seguranga durante o endurecimento [4].
Mn, Cr e Mo séo os principais elementos de liga. Os tipos A2, A3, A7, A8 e A9
contém alto percentual de cromo (5,0%), conferindo-lhes uma resisténcia a
guente moderada. Ja os tipos A4, A6 e A10 tém baixo teor de cromo (1,0%) e
alto teor de manganés (2,0%), sendo endureciveis a partir de baixas
temperaturas (110°C) [3, 4]. As principais aplicagdes dessa classe de agos séo
matrizes de estampagem, prensagem e cunhagem. A complexa microestrutura
composta por carbetos de Cr e Cr-V dispersos na matriz martensitica beneficiam

sua resisténcia ao desgaste [3, 4].

O aco ferramenta a frio endurecido ao ar do tipo A2 é utilizado em
aplicagdbes em que a tenacidade € mais importante que a resisténcia ao
desgaste. A dissolugao dos elementos de liga Cr, Mo e V na austenita torna esta
liga altamente endurecivel. Seg¢des relativamente grandes podem ser
endurecidas ao ar apos tratamento de austenitizagdo. Isto permite aplicagdes em
matrizes com sessdes mais largas e que requerem maior estabilidade
dimensional e seguranca durante o tratamento térmico. A microestrutura deste
aco recozido € composta de ferrita com aproximadamente 15% em peso de
carbetos, principalmente dos tipos M7C3s e M23Cs. Quando austenitizado, a partir
de 927°C, inicia-se a dissolugao da maioria do C, Cr, Mo e V, permanecendo

ainda carbetos residuais em torno de 5%. Para a completa dissolucdo destes



carbetos, deve-se austenitizar o ago em temperaturas acima de 970°C. Porém,
para que n&o ocorra o superaquecimento gerando graos grosseiros, evita-se
temperaturas superiores a 1010°C [3]. Na Figura 1 estdo contidas micrografias
do aco ferramenta A2 em algumas condi¢des.

Figura 1 — Microestrutura do ago ferramenta A2. A) Condigao recozida —
carbetos esferoidais em uma matriz ferritica. B) Austenitizado a 955°C, resfriado
ao ar, duplamente revenido a 232°C por duas horas cada — carbetos em uma
matriz de martensita revenida. C) Austenitizado a 1010°C, resfriado ao ar, sem
revenimento — carbetos em uma matriz de martensita e austenita retida, estrutura
de graos grosseiros e carbetos fundidos indicando superaquecimento. D)
Austenitizado a 982°C, resfriado ao ar até 204°C, duplamente revenido a 510°C

por 2 horas cada —carbetos, martensita e martensita revenida e austenita retida

3].

Os acos ferramentas possuem forte tendéncia a segregagcao devido a
concentragdo de soluto em regides especificas em razédo da redistribuicdo de

soluto que ocorre durante a solidificacdo. Assim, os processos de solidificagéo



rapida, em especial a atomizagdo a gas, possui a vantagem de produzir uma
microestrutura com carbetos uniformemente e homogeneamente distribuidos.
Ou seja, sdo processos que reduzem a segregacao em escala micro e
macroscopica, eliminam as trincas de solidificagdo e a tendéncia a
heterogeneidades na microestrutura, garantindo melhores propriedades ao
produto final. Além disso, a metalurgia do p6 é a rota empregada para materiais
extremamente duros que sao dificeis de serem produzidos através da rota de

fundicéo tradicional que requerem operagdes mecanicas de acabamento [4].

Os agos em geral, por possuirem elevado ponto de fusdo, sdo pouco
utilizados para o estudo do processo de atomizacdo em si. Apenas alguns
estudos sobre a confecgao de barras através da técnica de Spray forming foram
encontrados sobre o0 ago D2 [19]. Ja para os processos de MA, o A2 é estudado
apresentando pegas com bom desempenho [20], mas apenas o ago ferramenta
a quente H13 possui estudos mais consistentes [21]. Assim, estudos sobre o
processo de atomizagéo a gas de agos ferramentas sao escassos na literatura,

nao havendo relatos especialmente sobre a atomizagao do ago A2.
2.2.ATOMIZAGAO A GAS

A atomizagao € uma das principais rotas de processamento no contexto
da metalurgia do p6. Seu principio é a desintegracao do metal liquido causada
pela interacdo com fluido atomizador de elevada energia cinética [5, 6].
Teoricamente, qualquer material disponivel na forma liquida pode ser atomizado.
Embora a reatividade quimica de cada material limite a atmosfera e o meio
atomizador, sua atomizacao independe das propriedades fisicas e mecanicas
usuais associadas ao material solido. Assim, aplica-se a uma ampla faixa de
ligas e € o método mais empregado especialmente por permitir produzir metais
de alta pureza e partir de pos pré-ligados, ou seja, misturas de pds para
modificagdo de ligas [22]. Os processos de atomizagao sédo inumeros, sendo
classificados basicamente com relagdo a forma de fusdo do material, forma de
fornecimento de energia para desintegragcado do liquido e tipo e geometria do

bocal utilizado [6, 13]. No entanto, os métodos de atomizagédo a agua e a gas
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correspondem a mais de 95% da capacidade mundial da produgédo de pods
atomizados [5]. A atomizacdo a agua é majoritariamente aplicada a metais
ferrosos, mas também é utilizada para cobre e suas ligas, ligas a base de niquel
e zinco [5, 23]. A taxa de resfriamento é superior aos processos a gas, atingindo
taxas de 103-10* K/s para particulas menores que 100 ym, porém implica um
potencial oxidante maior, dependendo da reatividade da liga [6, 24, 25]. Devido
a estes fatores, as particulas apresentam formatos predominantemente
irregulares e superficies mais rugosas com faixa de tamanho variando de 75 -
200 um [26]. No entanto, apesar de ser atrativo economicamente pelo seu menor
custo, possui limitagdes quanto a pureza, morfologia e reatividade dos metais [5,
6, 22]. Devido a aplicagdo em maior gama de metais e ligas, maior pureza e
producao de pos majoritariamente esféricos, a atomizagao a gas € atualmente a

principal rota de processamento de pds de alta qualidade [27].

Atomizacdo a gas € o processo em que o metal liquido € perturbado por
um gas de alta velocidade, ocorrendo transferéncia de energia cinética entre os
fluidos. Parte desta energia cinética do fluido atomizador (no caso o gas) é
transformada em energia superficial, pois ocorre a criacdo de superficies livres.
Assim, uma corrente de metal liquido é desintegrada em gotas por um jato ou
corrente de gas com velocidades sub ou supersénicas que finalmente sdo
solidificadas formando o p6 [5, 28]. A técnica consiste na fusao a vacuo de uma
carga metalica em um tundish contendo um tubo capilar com um bocal em sua
base para transferéncia do metal liquido da camara de fusdo para a camara de
atomizagdo. O liquido, apds atingir determinado superaquecimento, escoa
através desse bocal como uma corrente continua até a camara de atomizacgao,
localizada logo abaixo [28]. O diagrama esquematico da Figura 2 mostra o

principio da atomizagao a gas.
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Termopar ——— 8,
Haste de bloqueio
Bobinas de indugéo
Liga fundida
Cadinho
Bocal atomizador
Alta pressd@o
De gas inerte

Gotas atomizadas

Camara ——
.- Separador Ciclone
‘—-‘Q Pé6 atomizado

Figura 2 - Diagrama esquematico mostrando o principio da atomizacgao a
gas [29].

No diagrama da Figura 2 s&do mostradas as bobinas de indugéo do forno,
o cadinho de contencdo do metal, o termopar para medida de temperatura, a
haste de bloqueio do bocal de transferéncia do metal liquido, bocal de saida de
metal e de gas sob alta pressao, as gotas atomizadas e o ciclone separador que

coleta o p6 atomizado.

Os gases utilizados como meios atomizadores sao nitrogénio (N2),
argbdnio (Ar) e hélio (He). Estes gases possuem viscosidades similares, mas
diferem em densidade e condutividade térmica. As velocidades alcangadas por
cada gas diferem, influenciando diretamente no pd obtido, sendo que o He
apresenta a maior velocidade e o Ar, a pior [8]. A taxa de resfriamento dos
processos de atomizag&o a gas variam de 102 - 10° K/s, sendo dependente da

forma como ocorre a interagao do metal liquido com o gas atomizador [6, 26].

A geometria do atomizador influencia diretamente nas caracteristicas do

po produzido. O design do atomizador visa gerar o contato da corrente liquida
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com 0 gas na regiao proxima ao plano de maior velocidade de saida do gas. Isso
leva a maior eficiéncia do rompimento da corrente liquida, resultando em pdés
mais finos [23]. O arranjo entre o bocal de saida de gas e o bocal de vazamento
de metal gera um numero ilimitado de configuragdes possiveis do equipamento.
Assim, os atomizadores sao classificados quanto ao tipo de arranjo do bocal de
saida de metal liquido que sdo os bocais abertos ou de queda livre (free-fall
nozzle) e os bocais fechados ou confinados (close-coupled nozzle), conforme

Figura 3.

o |
Orificio de i

gas/ cone

A

Confinado

Queda Livre

Figura 3 - Desenho esquematico mostrando as duas geometrias do bocal

de saida do metal liquido: em queda livre (free fall) e confinado (close-coupled)

[5].

O primeiro consiste em um design mais simples em que a corrente de
metal liquida viaja em queda livre sob ag¢ao da gravidade a distancias de 50-150
mm até ser impactada pelos jatos de gas. Nessa configuragdo o processo €&
ineficiente e produz pds grosseiros, com tamanhos geralmente acima de 50 ym
[5, 8, 13, 25]. Ja nos bocais acoplados, a distancia percorrida pelo liquido até
essa interagcdo € menor, sendo atingido imediatamente pelo gas ao deixar o

bocal. Os jatos de gas séo dispostos de forma a maximizar sua energia cinética
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no encontro com o metal liquido a ser atomizado. Isso gera uma redugao do
diametro médio das particulas, na faixa de 10 — 100 um [14]. Estudos baseados
na dinamica do fluxo de gas permitiram a otimizagdo do processo de forma a
aumentar sua eficiéncia na reducdo do tamanho médio de particulas [30, 31]
Dessa forma, bocais de saida de gas com contorno dos canais de fluxo do tipo
convergente-divergente (CD), conhecido como De Laval, foram desenvolvidos
visando aumentar a eficiéncia e uniformidade da atomizacao, além de reduzir o
consumo de gas [13, 14, 27]. O atomizador De Laval possui uma fenda do tipo
anular para saida de gas, gerando um fluxo de gas distinto do tradicional,

conforme representado na Figura 4.

Bocal Acoplado Bocal De Laval
a) b)
Fundido Fundido
gas “ 1’ gas gas —W=— *+—  oas
Fluxo
Turbulento Fluxo Laminar
de gas de gas

Figura 4 — Design dos bocais de atomizag&o a gas dos processos close-

coupled: a) bocal tradicional e b) bocal De Laval [13].

Nos bocais De Laval, um fluxo de gas laminar é acelerado a velocidades
supersonicas, gerando pos com tamanhos de particulas na faixa de 15 — 45 ym
com menor consumo de gas [13]. Embora este projeto do atomizador torne os
processos confinados mais eficientes, estes sdo mais suscetiveis ao
congelamento do metal na saida do bocal. Isto ocorre devido a violenta extragcéo
de calor na regiao final do tubo de passagem do liquido, causado pelo contato
com o gas atomizador [5, 8, 14, 23, 28, 32]. Baseados nas configurag¢des do tipo
confinada, Anderson & Terpstra [33] desenvolveram um bocal de alta pressao

(High Pressure Gas Atomization — HPGA) que apresenta um arranjo circular com
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jatos discretos de saida de gas. Essa reducao na area de fluxo de gas permite
uma razdo de fluxo massico de gas e liquido praticamente constante
(aproximadamente 1:1 —4:1) [14, 33]. No entando, o design do atomizador é um
parametro pré definido, que se limita ao tipo de atomizador disponivel para o
processo. Assim, dado um modelo de atomizador, o Unico parametro fisico capaz
de ser modificado € o didmetro da abertura do bocal de saida do metal, que sera

discutido mais adiante.
2.2.1. MECANISMOS DA ATOMIZACAO A GAS

O processo de atomizacdo a gas promove a desintegragdo de uma
corrente liquida pela agdo de um jato de gas de alta velocidade. Este mecanismo
esta presente em todos os tipos de atomizadores. A fragmentagao da corrente
liguida em goticulas ocorre devido a transferéncia de energia cinética entre os
fluidos, em que o metal liquido posteriormente é esferoidizado pela acdo da
tensao superficial e resfriado rapidamente gerando o p6 metalico [27, 34]. Ao ser
ejetado do orificio, o liquido forma uma |amina fina que sofre certas oscilagoes
devido a interagdo com a atmosfera do ambiente da camara. Primeiro ocorre
instabilidades do tipo Kelvin-Helmholtz, cujas primeiras ondas s&o aceleradas
dando origem as instabilidades de Rayleigh-Taylor. Devido a isso, ondas
sinuosas ou outros disturbios crescem rapidamente em amplitude. Quando a
amplitude dessas ondas atingem um valor critico, ocorre sua desintegracao e
fragmentos séo liberados. Estes fragmentos, denominados ligamentos, se

contraem em ligamentos instaveis devido a agao da tensao superficial [35, 36].

Nesta etapa de fragmentagao primaria, quanto mais fino for o filme liquido,
mais efetiva sera a fragmentacao. Esses fragmentos ou gotas passardao por um
novo processo de desintegracdo somente se possuirem tamanho maior que um
tamanho critico. Este processo envolve critérios de estabilidade do liquido [8]. O
primeiro modelo fisico para este mecanismo de desintegracdo primaria e
formacdo das gotas foi proposto por Dombrowski e Johns em 1963 [35]. O

modelo descreve trés principais estagios: (I) crescimento das ondas em laminas;
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(Il) fragmentagédo e formagédo dos ligamentos e (lll) quebra dos ligamentos

formando as gotas, conforme representado Figura 5 [28, 35].
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Figura 5 - Modelo para a desintegragcao de um filme liquido por um jato

de gas de alta velocidade [35].

Nos processos de atomizagdo a gas com bocais do tipo confinado,
observa-se um padrao de fluxo da corrente liquida do tipo cénico oco, conforme
mostrado esquematicamente na Figura 6 [37]. A formag&o do filme liquido e o
spray sao claramente visiveis, especialmente para baixas taxas de fluxo de metal
[8]. Nos bocais do tipo confinado, ha a formagao de uma zona de recirculagao
de gas e a formagao de uma pressao de sucgao na saida do bocal [34]. Com
relacéo ao jato de gas, ocorre a expansao na saida do bocal, sendo acelerados
a velocidades supersoénicas até atingirem um determinado numero de Match (Ma
= v/ cs, em que Cs € a velocidade do som). Isto garante um forte gradiente de

presséao radial na base da abertura do metal [34].
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Figura 6 - Fluxo de metal liquido e padrao de atomizagdo: espalhamento
lateral ocorre na saida do tubo de vazamento do liquido e um formato cénico é
formado pela influéncia do jato de gas [37].

Estudos mostram que o metal liquido entra na zona de circulagao devido
a acao da pressao de aspiragao, que se origina da diferenca entra a pressao
atmosférica e a pressdo na abertura do bocal de saida de liquido [34]. Esta
pressao é determinada pela geometria do tubo e pela posigao relativa do jato de
gas, além de ser uma fungao da pressao de atomizacéo. A elevada velocidade
dos jatos de gas produz uma pressao positiva ou negativa na regiao da abertura
do orificio de saida de liquido, influenciando a taxa de fluxo do metal. Se esta
presséao for maior do que o efeito da gravidade, pode haver bloqueio do fluxo de
liquido. Devido a isso, uma sobrepressdo de em média 200 mbar é aplicada na
camara de fusdo para garantir o fluxo do liquido. Assim, &€ necessario manter
esta pressao de aspiracdo menor do que a pressado da camara de fusdo, de
forma a favorecer o fluxo de metal [30]. A zona de recirculagdo de gas tem
geometria semelhante a um cone invertido, havendo a formagao de um ponto de
estagnacgao no topo do cone, onde a velocidade do gas é nula enquanto sua
pressao € maxima. Nesta regido, a pressao € usualmente maior na linha central

e isso forca o metal no sentido externo, regiao onde a corrente de gas é mais
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energética. A corrente de gas entra nessa zona no sentido topo - bocal, levando
o liquido a se espalhar lateralmente (Figura 7) [8, 38]. Dessa forma, duas forgas
opostas sao geradas na coluna de liquido: a presséo de estagnacgéao e a sucg¢ao
ambiente. Essas forgas dao suporte a coluna de liquido para ser extrudada em
um filme, chamado de efeito guarda-chuva, em que o liquido se espalha

radialmente pela borda do bocal formando um filme fino.

Corpo do atomizador

Saida do Jato de Gas

Tubo de Descarga de Metal

Redemoinhos de Recirculagdo

Zonas de Recirculacdo

Y(Frente de Estagnacdo

Figura 7 — Representagdo esquematica da zona de recirculagdo do gas
[38].

Inumeros estudos tentaram modelar o mecanismo de atomizagao para
prever o tamanho das gotas formadas. Bradley desenvolveu um modelo
matematico predizendo o tamanho da gota para velocidades de gas subsénica
e sonica. O modelo, que considera a compressibilidade do gas e a viscosidade
do liquido, é baseado no modelo fisico de formacéo dos ligamentos [39]. Ja a
quebra destes ligamentos foi proposta por Castleman que derivou uma relagao
entre o tamanho dos ligamentos e o tamanho das gotas formadas apds seu
colapso [40]. A partir deste estudo, o modelo de Bradley pode prever o tamanho
das gotas de maior frequéncia presentes no spray formado. Assim, a analise de
Bradley deduz que o tamanho da gota é dependente apenas no numero de Mach

do fluxo de gas e da tensao superficial do metal [28].
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O processo de quebra do metal liquido em um spray de gotas é
subdividido em duas etapas denominados atomizagao primaria, que ocorre na
periferia do bocal com o primeiro encontro com os jatos de gas, ou em um
segundo estagio, atomizagdo secundaria, que ocorre durante o voo do liquido
através da camara de atomizagdo. Assim, quanto mais fino o filme de metal
liguido formado, maiores turbuléncias serdo geradas, acarretando em um
rompimento primario mais efetivo. Ja filmes mais espessos podem sofrer uma
quebra ineficiente ou incompleta, resultando na formacgao de pequenas folhas ou
placas (splats) ao invés de goticulas. Assim, a segunda quebra ocorrera somente
se as gotas tiverem um tamanho acima de um tamanho critico, enquanto que as
de tamanhos menores permanecerao estaveis [7, 8]. Embora varios modelos
fisicos descrevam estes eventos, todos os modelos de formacdo da gota
relacionam-se com o critério de estabilidade do metal liquido envolvendo o

numero de Weber (We), segundo a equacao 2.1 [7, 28, 41].

We = £ntotd (2.1)

Onde, pm (kg.m=) é a densidade e om (N.m™") é a tenséo superficial do

metal liquido, Uy € a velocidade relativa entre o gas e o liquido e do € o didmetro
da abertura do bocal de vazamento do metal liquido para a camara de
atomizagdo. Apesar de ser um numero adimensional, o significado fisico
representa a razao entre as forgas inerciais, relacionadas a pm Ug? e as forgas
resultantes da tensao superficial, relacionadas a do / om [8, 42]. A velocidade do

gas atomizador pode ser calculada através da equacao (2.2) [5]:

o
U, =j%k2—_"1 1-(Z)] 3 m/s (2. 2)

Em que R = 8,314 J/Kmol é a constante universal dos gases, T = 298,15
K é a temperatura do gas, MM = 39,9 g/mol é a massa molar do argbnio, k =

C»/Cv = 1,667 que é o coeficiente das capacidades calorificas do gas a pressao
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e a volume constante, P presséo de atomizagao ou pressao do gas e Pa pressao

atmosférica.

A atomizagao promove a fragmentagéo do liquido com o objetivo de obter
p6 com determinado tamanho de particula. Como nenhum processo é capaz de
produzir todas as particulas com tamanhos iguais, obtém-se uma distribuicao de
tamanho de particulas. Além do tamanho médio das particulas, sua distribuigao
€ um parametro necessario para a completa caracterizacdo do processo e para
a analise de sua eficiéncia [22]. Os fatores que governam o tamanho médio das
particulas e seu desvio sado especialmente analisados [41]. Com o
desenvolvimento dos processos de atomizacdo a gas, também foram sendo
propostos modelos para predicdo do tamanho médio de particulas. O processo
de atomizacao e, consequentemente, sua distribuicdo de tamanho de particulas
dependem das propriedades termodinédmicas dos materiais em questao e das
condi¢des de operacéao, além do proprio design do atomizador. As propriedades
do metal sdo temperaturas liquidus, solidus/ fusao, intervalo de solidificacéo,
densidade, condutividade térmica, tensdo superficial, capacidade calorifica e
calor de fusdo; e do gas atomizador sdo densidade, capacidade calorifica,
viscosidade e condutividade térmica. A distribuicdo do tamanho de particulas
também é fortemente dependente dos parametros do processo, como diametro
do bocal, pressdo de atomizagao, temperatura de superaquecimento e a razao
de fluxo metal/gas (Gas Metal Ratio — GMR) [26]. Com relacdo a geometria do
po atomizado, esta é também uma caracteristica dependente das propriedades
dos fluidos envolvidos e dos parametros dos processos. As propriedades que
influenciam fortemente esta caracteristica sdo tensao superficial e viscosidade
do metal liquido [32]. Assim, a eficiéncia da atomizagao no que diz respeito ao
rendimento de po fino, pode ser melhorada pela manipulacéao das propriedades
do gas e do metal liquido. Com relagao ao gas, as propriedades em questao séo
pressdo e temperatura. A velocidade de um gas é diretamente proporcional a
raiz quadrada da sua temperatura absoluta. Assim, elevando-se a temperatura
do gas, gera-se um aumento substancial da energia cinética disponivel para o
rompimento da corrente liquida em uma distribuicdo de goticulas mais finas. Ja

com relacao ao liquido, as propriedades fisicas que influenciam na eficiéncia da
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desintegracao do liquido sao viscosidade, tensao superficial e densidade. Com
0 superaquecimento, visa-se elevar a energia de superficie liquida especifica
antes do inicio da atomizacéao [8, 14]. Dados experimentais sobre a atomizacao
envolvem uma interagdo sinergética de aspectos concorrentes relacionados a
dinamica dos fluidos, fluxo de calor, transferéncia de massa e processos
dinamicos presentes durante a atomizacdo de materiais metélicos [32]. Os
principais parametros do processo serao apresentados na sessido posterior e

seus possiveis efeitos serdo discutidos.

2.2.2. PARAMETROS DO PROCESSO
2.2.2.1. PRESSAO DE ATOMIZAGAO

A pressdo do gas é a variavel do processo que possui efeito mais
pronunciado no rendimento de po fino. Esta pressao afeta a taxa de fluxo do gas
e sua velocidade, a presséo de succao e o comprimento da zona supersénica do
jato [8]. O efeito da pressao de sucgéao altera a taxa de fluxo de metal pela criagéo
de uma zona de baixa pressao na saida do tubo de entrega do metal. O fluxo de
pressao nesta regido € resultado da combinagdo da pressao do gas e do
posicionamento relativo deste tubo em relacdo a posicdo de vazamento do
liquido. Uma diferencga de pressao existe na saida de liquido, sendo a diferenca
entre a pressao na abertura do bocal (Pt) e a presséo atmosférica (Pa) (AP = Pt -
Pa) uma fungéo da presséo do gas de atomizacgao [8, 26, 32, 37]. A velocidade
do fluxo do metal liquido (Ui) € afetada por esta pressao de aspiragao (AP),

segundo a equacao (2.3) [42]:

U, = /Zghm—?—: (2. 3)

Onde, g é a aceleragao da gravidade e hn, € a altura relativa da superficie
do metal fundido e da abertura de vazamento do tubo de entrega. Assim, quando
AP > 0, a velocidade do fluxo de metal liquido diminui, podendo ter seu fluxo
revertido para dentro da camara de fusao; e quando AP < 0, o metal liquido sera

atraido para o campo de atomizacéao, tendo seu fluxo acelerado [42].
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Estudos mostraram que maximizar o numero de Weber gera uma quebra
mais completa tanto na atomizacéo primaria quanto na secundaria. Desde que
o numero We é diretamente proporcional a velocidade do gas ao quadrado, altas
velocidades de gas sao desejaveis. A relacdo da velocidade do gas com a
pressdo de atomizagdo advém da expansao que ocorre quando o gas deixa o
bocal, sendo acelerado a velocidades supersoénicas [30]. Além disso, a
quantidade de gas disposta € controlada pelo tamanho do orificio de saida do
gas, da pressdo e da temperatura do gas. Assim, a pressao influéncia

diretamente o fluxo de gas (G) através da equacao 2.4 [5, 43]:

_ 2 \(k+1)/2(k-1) P29
6=a(i) VRT (2.4)

Onde, a é a sesséo transversal da abertura de saida do bocal de gas, k é
a razao entre os calores especificos do gas a pressao e volumes constantes, P
€ a pressao do gas no reservatorio, T € a temperatura do gas no reservatoério e

R é a constante universal dos gases [5].

Assim, a pressdo de atomizagdo determina a taxa de fluxo de gas e
velocidade na area de atomizagdo. Dessa maneira, de modo geral, altas
pressdes geram pos mais finos, ou seja, melhora a eficiéncia do processo. Isso
ocorre, pois um aumento na pressdao de atomizacido leva: a um aumento na
velocidade do gas e, consequentemente, do numero de Weber; um aumento na
pressdo de aspiragdo que gera um aumento ainda maior na razdo gas-metal
(GMR); e um maior gradiente de pressao na abertura do tubo de descarga do

metal gera filmes liquidos mais finos [44].
2.2.2.2. SUPERAQUECIMENTO DO METAL LiQUIDO

A temperatura do metal fundido ou seu superaquecimento (temperatura
acima da temperatura liquidus da liga) influencia o processo de duas formas
distintas: modificando as propriedades do metal em seu estado liquido e, caso
nao seja adequado, promovendo solidificagdo prematura do metal. As

propriedades do metal liquido afetadas pelo superaquecimento sao viscosidade,
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densidade e tensao superficial. Além disso, o angulo de contato entre o metal
liquido e o capilar também é modificado com a temperatura [45]. A seguir, as
equacoes relacionadas a influéncia da temperatura nas propriedades do ferro
liquido s&o tensao superficial (2.5) [46], densidade (2.6) [47] e viscosidade (2.7),
(2.8) e (2.9) [47] e as equacgbes para o0 acgo inox sao (2.10), (2.11) e (2.12)

[48],[49] respectivamente:

Om = 1918 — 0,43(T — 1811) x 1073 kg/s . (2. 5)
pm = 7034,96 — 0,926(T — 1811) kg/m ; (2. 6)
l0g10(11/n0) = —0,7209 + =22 x 1073 kg/ (2.7)
No =1mPas = 107 kg/m S (2. 8)
v=1mY (2.9)

O = 1840 — 0,4(T — 1823) x 1073 kg/s . (2. 10)

Pm = (69,4%Fe) + (66,3%Cr) + (71,4%Ni) + (57,2%Mn) + (51,5%Mo) +

(49,3%Si) — 0,86(T — 1823) kg/m , (2. 11)

n = e239%6+(**/r) 3 1073 pa.s (2. 12)

Dessa forma, verifica-se que com o aumento da temperatura ocorre a
diminuicdo destas propriedades, além de reduzir o &ngulo de contato. Tanto a
reducao da viscosidade e da tensao superficial, quanto a redugao do angulo de
contato, que produz um filme mais fino, tornam mais efetivo o processo de
atomizagao primaria. Assim, de forma geral, maiores temperaturas favorecem a
producao de pdés mais finos [8, 38]. Segundo um estudo realizado por Unal
utilizando a liga de aluminio AA2014 para as temperaturas de superaquecimento
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de 775°C e 925°C, ocorrem variagdes de -2,65% na tensao superficial e de -
18,00% na viscosidade. Segundo Unal, estas varia¢cdes nas propriedades do
liquido levam a um decréscimo de 10% no didmetro médio das particulas obtidas
[8]. No entanto, existe um limite inferior para o tamanho médio de particula, em
que é atingido um superaquecimento maximo necessario para modificar o
tamanho das particulas. Também ha limitagao dessa temperatura com relagao a
evaporacgao de elementos de liga ou do proprio metal, bem como em relagéao a

durabilidade do equipamento em questao [38].

Além disso, caso a temperatura do liquido nao seja suficiente, pode haver
acumulo do metal na saida do bocal e uma solidificacdo prematura do liquido.
Além da troca de calor que existe entre o metal liquido e o capilar, ocorre uma
violenta extragao de calor do liquido pela interagdo com o gas que o atinge em
alta velocidade. Dessa forma, se houver acumulo de material no capilar o

processo pode ser interrompido [8, 38].
2.2.2.3. DIAMETRO DA ABERTURA DO BOCAL DE LiQUIDO

Durante o processo de atomizagao a gas, as forcas motrizes envolvidas
na transferéncia do metal liquido através de um capilar da camara de fusao para
a camara de atomizacgéo séo: pressao de aspiragao e a forga gravitacional. As
forcas de resisténcia ao escoamento do liquido séo: a forgca capilar e a forga
viscosa [14]. A medida que se diminui o diametro do bocal, a resisténcia ao fluxo
aumenta. Uma das formas de resisténcia ao fluxo é a resisténcia capilar,
conforme a equagéo 2.13:

p = Tl (2. 13)

Sendo om a tenséo superficial do liquido, do didmetro do bocal e 6

angulo de contato entre metal liquido/sélido do capilar. Para © < 90°, onde ha
molhabilidade do sodlido pelo liquido, o valor da pressdo capilar € positiva,
favorecendo o fluxo do metal. Para © > 90°, o valor da presséao capilar & negativa,

gerando uma forga resistiva ao fluxo. Ou seja, a medida que se aumenta o angulo
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de contato, aumenta-se a resisténcia ao fluxo do metal liquido através do capilar.
Nos processos de atomizagdo a gas de metais, o capilar do bocal é feito de
materiais refratarios como grafite, alumina, magnésia, zircbnia e nitreto de boro
que, geralmente, possuem baixa molhabilidade pelos metais fundidos. Dessa
forma, o angulo de contato liquido/ sdélido geralmente € maior do que 90°. Além
disso, 0 angulo de contato também influencia a espessura do filme formado, n&o
podendo ser menor do que o valor definido pela relagdo Hmin = (1-cos©)%22,
Genericamente, quanto maior o superaquecimento, menor o angulo de contato,
mais fino € o filme no primeiro estagio da atomizacdo. Assim, um p6 mais fino
sera produzido [38]. Considerando um caso em que o angulo de contato é de
150°, a resisténcia capilar varia na ordem de 10° — 10" kPa quando o diametro
do bocal (do) é reduzido de 4,0 mm para 0,5 mm, conforme apresentado pelo
grafico da Figura 8 — a). Praticamente a mesma resisténcia € imposta na
situagdo em que o didametro é fixado em 1,0 mm e o &ngulo de contato varia de

100 a 170°, conforme apresentado pelo grafico Figura 8 — b).
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Figura 8 — a) Resisténcia capilar versus didmetro do bocal para o caso do
angulo de contato liquido/sélido de 150° para diferentes metais e b) Resisténcia
capilar versus angulo de contato liquido/soélido para o caso do diametro do bocal
de 1,0 mm para diferentes metais [14].

Além da pressao capilar, existe a resisténcia gerada pela propria

viscosidade, denominada de pressdo viscosa (pv). Para um metal liquido
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considerado um fluido incompressivel e Newtoniano, a equacéo 2.14 descreve
a relagao da pressao viscosa [14]:

py = ot (2. 14)

v d%

Sendo n a viscosidade dinamica, L o comprimento do capilar, do o

diametro do capilar e Un, a velocidade de descarga do metal liquido pelo bocal.

A Figura 9 mostra que para uma velocidade de descarga U, = 5m/s e
comprimento do capilar de L = 40 mm, a pressao viscosa varia de 10° — 102 kPa

quando o diametro do bocal varia de 4,0 mm para 0,5 mm.
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Figura 9 — Pressao viscosa versus didmetro do bocal para diferentes
metais para comprimento do capilar de 40 mm e velocidade de descarga do

liquido de 5 m/s [14].

Dessa forma, a resisténcia maxima imposta pelo bocal é definida como a
soma da resisténcia capilar e da resisténcia viscosa. Para as condicbdes de
angulo de contato © = 150°, velocidade de descarga U; = 5m/s e comprimento
do capilar L =40 mm, a resisténcia ao fluxo varia de 10° — 102 kPa para didmetro

variando de 4,0 mm para 0,5 mm, conforme Figura 10. Dessa forma, uma forga
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motriz adicional é necessaria para garantir um fluxo de liquido adequado. Uma
sob pressao é imposta ao metal (Pm) no tundish para melhorar seu fluxo que é
gerada pelo preenchimento do forno com gas inerte para que seja obtida uma
diferenca de presséo entre a camara de fusdo e a de atomizagéo. Isto impede
que ocorra o bloqueio do fluxo de metal liquido (clogging) que pode interromper

a atomizacgao [14].
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Figura 10 — Resisténcia ao fluxo de metal versus didmetro do bocal para
diferentes metais, com comprimento do capilar de 40 mm, velocidade de

descarga de 5 m/s e angulo de contato de 150° [14].

Além disso, o didmetro da abertura do bocal determina o fluxo de metal
liquido (M) para a camara de atomizagao. A equacao 2.15 apresenta o calculo

do fluxo massico de metal liquido [50]:

T[do

M=p"2p, Z[z—:]+ghm (2. 15)
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Onde, ¢ é o coeficiente de friccdo, do é o didmetro do bocal, pm € a
densidade do metal liquido, Pm € a pressao aplicada no tundish e hm a altura do

metal liquido na camara de fusao.

Os pos produzidos utilizando menores diametros do bocal, além de
reduzir o didmetro médio das particulas, geralmente apresentam uma
distribuicdo de tamanho mais estreita e uniforme. Isso implica em menor
frequéncia de colisdo entre gotas e particulas, devido sua inércias serem
similares. Assim, os pdés sdo mais esféricos e mais lisos com poucas particulas

satélites e lamelas aderidas nas superficies das particulas [14].

2.2.2.4. OUTROS

O tipo do equipamento disponivel para realizar o processo de atomizagao
a gas, em especial, considerando o design do bocal de saida do metal liquido, &
extremamente importante nas caracteristica do pé produzido. Além do proprio
design do atomizador, os principais parametros do processo sao pressao de
atomizacao, superaquecimento e diametro do bocal, todos ja apresentados
anteriormente. No entanto, devido a complexidade do processo, ainda ha
inimeras outras variaveis importantes do processo e que serdo apresentadas
brevemente. Além das propriedades fisicas do metal liquido descritas acima, as
caracteristicas fisicas do meio atomizador, ou seja, o tipo de gas, também
influenciam o processo. Os trés principais gases utilizados na atomizacao a gas
sdo Hélio (He), Argbénio (Ar) e Nitrogénio (N2). Estes gases possuem
viscosidades similares, mas diferem quanto a densidade e a condutividade
térmica. Estudos mostraram que atomizar com He aumenta rendimento de pé
fino comparado ao N2 e Ar, sendo que o Ar produz pé mais grosseiro [8]. Além
disso, a temperatura do meio atomizador também apresenta grande influéncia
no processo, visto que influencia diretamente na velocidade do gas. Pela lei dos
gases ideias, a pressao de um gas esta diretamente relacionada a sua
temperatura. Estudos mostram que elevando a temperatura do gas € possivel
alcangar a mesma velocidade do gas com uma menor taxa massica. Ou seja, €

possivel aumentar a eficiéncia do processo alterando a temperatura do gas
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atomizador [51]. Também ha outros fatores que influenciam o processo como a
forma de fusdo do material, tipo de cadinho utilizado, atmosfera durante fusao,
atomizacao e resfriamento. Além dessas, ainda ha outras variaveis de menor

relevancia no processo.

2.3.CARACTERISTICAS DO PO
2.3.1. TAMANHO DE PARTICULA

P6 é um material sélido granular cujo tamanho de particula é menor que
1000 pym. Na metalurgia do po, classifica-se o pé em grosseiro quando o
tamanho de particula € superior a 150 ym. Geralmente, sdo pds inadequados
para os processos de conformacgao subsequentes. Os processos de producao
de pds partem do principio da desintegragcdo dos metais solidos ou em estado
liquido em um espectro de tamanho de particulas. Assim, especialmente a
atomizacao, ndo produz um tamanho especifico de particula, mas uma ampla
distribuicdo de tamanho de particulas em torno de um valor médio. Geralmente,
a curva de distribuicdo de tamanho de particulas dos processos de atomizagao
seguem uma distribuigdo log-normal (Figura 11). Esta curva é descrita por dois
parametros principais: tamanho médio massico (Dso) e desvio padrao geométrico
(og), facilmente calculado como (Ds4/Dso ou Dso/Dis). O desvio padréo
geomeétrico representa a inclinagao da curva, medida do tamanho da distribuicao
ou do espalhamento do tamanho de particula em torno de um valor meédio. Para
um valor unitario, significa que todas as particulas possuem o mesmo tamanho.
Valores acima porém préximos a um significam uma distribuicdo estreita, ja
valores superiores a unidade indicam ampla faixa de tamanho de particulas [32,
41]. Assim, a distribuicdo do tamanho de particula € um dos pardmetros mais
importantes dos pés, sendo a principal caracteristica do processo. O rendimento
e a eficiéncia do processo também podem ser caracterizados pelo rendimento
da producao em torno de um tamanho médio especifico. Assim, os fatores que
governam o tamanho médio de particula e seu desvio sdo de extrema
importancia para a metalurgia do p6. A Figura 11 contém a curva de distribuicéo

do tamanho de particulas e a curva cumulativa do p6é do aco H13 atomizado a
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gas. No grafico também estdo descritos os valores dos didmetros cumulativos

referentes a 10%, 50% e 90% do volume total das particulas [52].
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Figura 11 - Curva de distribuicdo de tamanho de particulas do ago H13

atomizado a gas [52].

As curvas de distribuicdo de tamanho de particulas podem diferir com
relacao a forma de representacao dos dados. As principais formas de reportar o
tamanho das particulas sdo com base na massa, volume e numero. Cada
método de caracterizagao possui uma base de dados especifica e as curvas

diferem uma da outra, dependendo da base selecionada [10].

Os fatores que governam o tamanho médio de particulas e o desvio em
torno dessa média sao importantes para a analise do processo. Dessa forma, o
modelamento matematico visa obter um entendimento quantitativo do processo
utilizando o minimo possivel de matematica [41, 53]. Os processos de
atomizagdo a gas sao anteriores a aplicagdo em materiais metalicos, sendo
inicialmente aplicados na atomizacao de fluidos e 6leos. Diversas formulacbes
empiricas foram desenvolvidas e, posteriormente, aplicadas a liquidos com
propriedades fisicas diferentes, como por exemplo as ceras. Assim, em 1964,

Wigg [41] obteve uma relacéo entre o tamanho médio de particulas e diversas
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viscosidades e razdes de fluxo massicos para atomizag¢ao a agua de ceras. Com
0 avango tecnoldgico passou-se a estudar o processo de atomizagao de metais
de baixo ponto de fusdo como o estanho e os modelos matematicos foram sendo
aprimorados [41]. Desta forma, Lubanska, utilizando a literatura ja existente
sobre pos metalicos atomizados a gas e a relagao desenvolvida por Wigg,
derivou uma equagdo empirica para um tamanho de particula (Dsp) para
atomizagdo a gas do tipo Free-Fall do ferro utilizando nitrogénio, com

atomizadores de jato de gas anular, segundo a equagéo 2.16 [23, 41]:

d, = dOK\/ —:WL(1 +%)] (2. 16)

Onde, v € a viscosidade cinematica do metal liquido, vy € a viscosidade
cinematica do gas, numero de Weber (We) definido na equacédo 2.1 e K € uma
constante definida de acordo com o tipo de atomizador e condi¢gdes do processo.
Segundo Lubanska, o valor de K também pode refletir o formato das particulas,
além de ser influenciado pela estabilidade e centralidade da corrente de metal
liguida que afeta consideravelmente as caracteristicas da atomizacao [41]. A
equacdo mostra que, além das propriedades dos fluidos envolvidos na
atomizagdo, o tamanho das gotas é principalmente afetado pelos fluxos
massicos de metal (M) e de gas (G) e a velocidade relativa entre os fluidos (U).
Nos processos supersonicos, U pode ser aproximado a velocidade do gas Us,.
Tanto G maior, quanto M menor, reduzem o tamanho médio das particulas.
Porém, no primeiro caso sera elevado o consumo de gas e no segundo, reduzido
a produtividade [42]. Algumas outras relagcbes empiricas podem ser
transformadas em termos de modelos fisicos para a formagdo das gotas,
estabelecendo um critério de tamanho maximo de estabilidade. Assim, um
tamanho maximo da gota (dcrit) € definido em fungcédo da tensao superficial (o),
densidade do gas (pg) e velocidade do gas atomizador (v), através da equagéao
2.17 [23]. Dessa forma, a desintegracdo secundaria das gotas com tamanho
acima do dcit somente ocorre se a pressado dinamica devido a velocidade dos

jatos de gas excederem a forca de restauragéao devido a tenséo superficial [23].
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derit = p;% (2.17)

Nos atomizadores do tipo confinado, a alta velocidade do gas atomizador
promove uma sucg¢ao no orificio do tubo de alimentagdo do metal, conforme ja
relatado em sessdes anteriores, influenciando assim a taxa de fluxo do metal
fundido (M). Como M e G variam simultaneamente com a pressado, a
dependéncia do tamanho de particula com as condi¢cdes do processo nhao podem
ser descritas somente analisando a pressao de atomizagao isoladamente. Dessa
forma, a razdo de fluxo massico gas/metal — GMR é o parametro mais adequado
para analise do processo. Para um dado diametro do bocal do de metal, um GMR
maior esta diretamente associado a uma maior pressao de atomizagdo. O
contrario também é valido [30]. Além disso, 0 GMR é uma forma de comparar o
quanto de superficie de po6 é gerada por unidade de gas consumida. Nos bocais

do tipo confinado, maiores eficiéncias sdo comparadas a GMR utilizando a

dm=k\/% (2. 18)

A Figura 12 mostra a dependencia de Dsp em relagdo ao GMR. Nota-se

simples equacao 2.18 [5]:

que, a partir de determinado valor, o diametro médio das particulas ndo pode ser
consideravelmente reduzido apenas pelo acréscimo da pressao de atomizacao
ou decréscimo da taxa de fluxo do liquido. Ou seja, o sistema atinge sua
capacidade limite e determina o ponto ideal de trabalho, visando uma produgao
econdmica e eficiente [30]. A eficiéncia do processo também pode ser medida

com base na quantidade de pé gerado por unidade de volume de gas utilizado.
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Figura 12 - Variacdo do tamanho médio do p6 de latdo em funcao do
GMR em kg/kg [30].

No entanto, devido as caracteristicas inerentes ao processo anteriormente
explicadas, nédo é possivel determinar previamente o parametro GMR. Dessa

forma, € um parametro calculado apoés a realizagao do processo de atomizacao.
2.3.2. MORFOLOGIA DA PARTICULA

A morfologia das particulas é outro fator fundamental na caracterizagcao
do pd6. A morfologia consiste na combinagdo dos fatores tamanho, formato e
rugosidade superficial da particula. O formato da particula é determinado pelas
dimensdes da particula e seus constornos de superficie. Particulas esféricas e
com menor rugosidade superficial apresentam menor friccado interna, conferindo
boas propriedades de fluidez e compressibilidade durante seu processamento
[54]. A atomizagdo a gas produz particulas majoritariamente esféricas, sendo
uma das principais razdes pela qual € um dos métodos mais utilizados. Esta
caracteristica decorre devido a agao da tensao superficial nas gotas ainda
liquidas. A tendéncia a formatos esféricos advém da minimizagdo da energia
livre do sistema que ocorre através da redugao da relacdo area/volume das

particulas [23, 55]. Na auséncia de efeitos de impurezas e de peliculas de 6xidos
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na superficie, o formato dos pds atomizados € determinado pela relagéo entre o
tempo de esferoidizacdo e o tempo de solidificagcdo das goticulas formadas
durante a desintegracéao do filme liquido. Se o tempo de esferoidizagao for menor
que o de solidificagdo, as particulas adquirem formatos completamente
esféricos, caso contrario, as goticulas se solidificam com formatos irregulares
[42]. Assim, quanto maior a taxa de resfriamento, menor é o tempo disponivel
para que a for¢ca de tensao superficial consiga atuar na esferoidizagéo da gota
[23, 56]. Além disso, o tempo de esferoidizagdo do pd é uma fungao diretamente
proporcional a viscosidade e inversamente proporcional a tensio superficial, que
dependem nao s6 das reacdes de oxidacdo mas também da temperatura [57].
Para maiores temperaturas de vazamento, ou seja, maiores superaquecimentos,
apods a atomizagao, as gotas permanecem por um tempo ainda superaquecidas,
permitindo acdo da tenséo superficial no processo de esferoidizacdo. Assim, a
esfericidade é favorecida pela alta tensdo superficial, baixa viscosidade e
intervalo de solidificacdo pequeno que sao caracteristicas de determinada liga,
além dos efeitos da alta temperatura de vazamento e baixa velocidade do gas

atomizador [56].

Os pos atomizados possuem morfologia majoritariamente esférica ou
quase esférica conforme apresentado na Figura 13. Em geral, a variagao do
fator de forma advém de pequenas particulas satélites aderidas as particulas
maiores ou devido a formacao de lamelas. No entanto, tanto as condi¢des da
atomizacao em si quanto as da camara de atomizagao impactam diretamente no
formato das particulas. Estas condicées podem gerar pds esféricos mas também
impor diferentes efeitos de colisdo entre as particulas, levando a deformacao e
a formacao de satélites e lamelas, ambos dependentes das taxas de colisdo na
regiao do spray. A adesao de particulas satélites nas particulas maiores é
influenciada principalmente pela frequéncia de colisdo, que é dependente da
concentragcdo de particulas em fluxo. Segundo estudos, a redugédo da
concentracdo de particulas na area de atomizagao permite obter pés mais
esféricos com menor presencga de satélites. No entanto, as geometrias tipicas da
camara de atomizacao conferem uma estrutura de fluxo especifica, em que os

padrées de fluxo geram uma zona de recirculagdo toroidal devido ao fluxo
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encapsulado criado pelo fluxo de gas [58]. Além disso, a incidéncia de particulas
satélites diminui a medida que é reduzida a presenga de particulas menores. As
gotas menores acabam sendo as primeiras a solidificarem e s&o mais facilmente
aceleradas pela alta velocidade do gas [59]. O fluxo de recirculagdo de gas
carrega as particulas menores, deixando-as em suspensao na zona de
atomizagdo, que acabam colidindo com as particulas maiores ainda néo
solidificadas completamente. Essa colisdo pode causar adesdo, penetracao
parcial ou fusdo entre gotas, gerando as particulas satélites aderidas na
superficie das particulas ou deformando-as, formando as lamelas que cobrem
parcialmente a superficie das particulas. [14, 23, 58, 60]. Estudos mostraram que
uma distribuigdo de tamanho de particulas mais estreita, ou seja, com tamanhos
de particulas mais uniforme, geralmente obtida em processos que utilizam
menores didmetros do bocal, diminuem o efeito satélite. Isto ocorre devido as
particulas possuirem inércia similares, o que reduz a frequéncia de colisdo entre
as gotas e as particulas [14]. Para obter as curvas de distribuicdo dos pos
utilizam-se as técnica de peneiramento e difracédo a laser, técnicas cuja acuracia

€ ampliada quando aplicadas as particulas morfologicamente esféricas [60].
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Figura 13 - Imagem de MEV do a¢o H13 atomizado a gas [61].
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2.3.3. MICROESTRUTURA

Os processos de atomizagao sao processos de solidificagao rapida, cujas
taxas de resfriamento atingem valores elevados, da ordem de 102 — 108 K/s. A
solidificagdo rapida gera grandes desvios do equilibrio termodinamico,
permitindo algumas vantagens como por exemplo: extensdo da solubilidade
solida e reducao ou eliminagao de segregacao quimica [26]. As relativas altas
taxas de resfriamento da atomizagdo a gas resultam em uma microestrutura
bastante refinada. Durante a solidificacdo do material, ocorre a formacéo de
diferentes estruturas tipicas de solidificacdo. Além disso, como na atomizacéao
ocorre diferentes superresfriamentos dependente do tamanho da particula, uma
variedade de microestruturas pode ser desenvolvida, sendo os principais tipos
observados em toda a faixa granulométrica: dendritas, gréos refinados ou um
composto de ambas, conforme imagem da Figura 14. No caso dos graos
refinados, eles sdo compostos por graos equiaxiais ou fragmentos de dendritas
[23, 62].
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Figura 14 - Principais tipos de microestruturas de solidificacdo presentes
em particulas super resfriadas de agos ferramenta ao Cr-Mo-V: a) monoblocos
de dendritas de autenita em eutético austenita-carboneto, b) fragmentos de
bracos secundarios de dendritas, ¢) composto — dendritas e graos equiaxiais ou
dendritas e fragmentos de dendritas, d) celular (grao refinado) — fragmentos de
dendritas esferoidizados e particulas quase globular (células) localizadas no
eutético [62].

No caso dos acos, fases de carbetos finos nas particulas superresfriadas
localizam-se entre os bragos secundarios das dendritas ou compostos de
colénias eutéticas sdo formados entre as dendritas, seus fragmentos ou entre os
graos equiaxiais. Em geral, o resfriamento e a solidificagdo das gotas
superresfriadas no processo de atomizagdo ocorre segundo os estagios:
témpera, nucleacdo, rapido crescimento de cristal durante a recalescéncia
(solidificagdo quase-adiabatica) e solidificacdo quase-isotérmica do fundido
remanescente em particulas semi-solidificadas. Estudos indicam que a
fragmentagao das dendritas € induzida termicamente e as transigdes sucessivas
da microestrutura dendritica para a estrutura celular inicia-se pela separagao dos
bragos dendriticos secundarios. O processo continua pela fragmentagao destes
bragos, sua esferoidizagao e posterior quebra do tronco das dendritas, seguida
de esferoidizagao de seus fragmentos [62].
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Uma das vantagens da metalurgia do po para ligas complexas, além do
refinamento microestrutural, € a potencial eliminagdo da macrosegregacao
caracteristica dos processos de fundi¢gdo tradicionais. Os processos de
solidificagéo rapida obtém sdélidos com fases metaestaveis supersaturadas, pois
nestas condigdes, ocorre a solidificacdo fora do equilibrio. As fases
supersaturadas resultam de elevadas taxas de resfriamentos em que néo ha
tempo o suficiente para que ocorra a redistribuicdo de soluto [26]. Os processos
de atomizacdo a gas produzem composicdo quimica homogénea
independentemente do tamanho de particula. No entanto, condi¢cbes
desfavoraveis como elevados superaquecimentos e baixas taxas de
resfriamento podem gerar reagdes indesejaveis e alteragbes na quimica das
particulas. Assim, o refinamento da microestrutura é favorecido por baixas
temperaturas de vazamento, altas pressdes de atomizacdo, menores taxas de

fluxo e menor viscosidade do metal liquido.

2.3.4. DEFEITOS

O processo de atomizagao a gas envolve diversos mecanismos durante a
formacdao das particulas que podem ocasionar porosidade interna. Esta
porosidade é indesejada, pois dificilmente € removida durantes os processos
subsequentes de conformacgéo, prejudicando assim as propriedades mecanicas
da parte produzida. Durante a solidificagao interdendritica, o gas fica aprisionado
devido a sua insolubilidade no soélido, sendo esta uma das principais fontes de
porosidade das particulas. Neste caso, ocorre a formagao de microporosidade,
cujos poros sao menores que 5% do didmetro da particula. Ja poros maiores,
variando de 10 a 90% do tamanho da particula, originam-se do aprisionamento
de gas no interior das gotas [23, 63]. Neste caso, é necessario examinar o
mecanismo envolvido na formagdo da gota durante o break up. Ha diversos
mecanismos envolvendo o rompimento da corrente liquida que sao classificados
de acordo com a energia envolvida na interagao do liquido com o gas durante o
processo. Além dessa quebra da corrente, concomitantemente estdo ocorrendo
de forma dindmica o resfriamento e solidificagdo dos ligamentos e/ou gotas e

reducao acentuada da viscosidade da gota até sua solidificagdo completa. Um
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dos mecanismos mais energéeticos chama-se bag break up em que o gas de alta
velocidade fragmenta o liquido e este se transforma em laminas em formato de
um saco. Esta nova forma de saco libera pequenas gotas e, quando a
viscosidade aumentar a um valor critico, esta lamina colapsa sobre si mesma
formando uma gota oca com gas preso em seu interior [63]. A Figura 15 abaixo

apresenta esquematicamente o mecanismo descrito.

0 0.,
@::, o g' ‘st
> fc'.', 0 O'o.o:
Fluxo oo % o;".".‘
C= o
Solidificacado
_’ @

Figura 15 — O mecanismo de formacdo dos sacos € descrito

esquematicamente em que a lamina formada pode percorrer dois caminhos
distintos: despedacar-se em goticulas ou, caso a viscosidade aumente
substancialmente, colapsar sobre si mesma formando uma particula oca com

bolhas de gas aprisionadas em seu interior [63].

Desta forma, uma das formas de aprisionamento de gas no interior das
particulas advém do mecanismo de formacao das gotas chamado Bag Break-
up. A Figura 16 apresenta uma imagem da sesséo transversal do p6 de ago H13

atomizado a gas [52].
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Figura 16 — Imagem de microscopia eletrénica de varredura da secgéo

transversal do p6 de H13 atomizado a gas [52].

Além do porosidade interna das particulas, ha a possibilidade de formacéao
de porosidade durante a conformacéo e construcdo das pecas. A presenca de
particulas satélites, cujo mecanismo de formagéo ja fora discutido anteriormente,
altera o fator de forma das particulas. Além disso, a presenga de particulas muito
finas favorece a aglomeracao devido a predominancia das forcas secundarias
que geram atragdo entre as particulas. Impurezas superficiais como, por
exemplo vapor d’agua adsorvido, também promove a formacgéo de aglomerados.
Em todos esses casos em que ocorrem alteragdes na geometria das particulas,
a fluidez e o empacotamento do pé é prejudicado, promovendo a formacgao de

porosidade durante sua conformacgao [64].

Conforme apresentado nos itens anteriores, as vantagens dos pés
atomizados sédo inumeras como por exemplo a aplicagdo em grande numero de
ligas, homogeneidade composicional e a eliminagdo da macrosegregagéao e
reducdo de tamanho de grdo, melhorando assim a trababilidade e a
reprodutibilidade das propriedades [56]. No caso de agos para fins especiais, a
atomizagao com gas inerte pode ser necessaria para atingir as especificagbes

exigidas de conteudo de oxigénio. Algumas aplicagbes mais criticas de agos
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ferramentas e ligas de alta temperatura eliminam os processos que utilizam
agua, ar e nitrogénio. Apesar destas vantagens, o custo de produgao utilizando
gases inertes € mais elevado quando comparado a produgdes utilizando agua
ou ar [56].

2.4.PLANEJAMENTO DE EXPERIMENTOS

A conducdo de experimentos visando entender a relagdo entre as
variaveis de entrada (input ou fatores) e as respostas (output ou desempenho)
obtidas é de extrema importancia para analise de processos. A estatistica e seus
métodos desempenham um papel de grande importancia no planejamento,
conducgao, analise e interpretacéo dos dados de experimentos. Quando diversas
variaveis de processo influenciam uma determinada caracteristica de um
produto, a melhor estratégia € projetar o experimento para que conclusdes
validas, confidveis e solidas possam ser obtidas de forma eficaz, eficiente e

econdmica [65].

O projeto de experimentos (Design of experiments — DOE) foi
desenvolvido na década de 1920 pelo pesquisador Ronald Fisher, que conduziu
experimentos na area da agricultura. Embora as ferramentas utilizadas nao
sejam novas, sua aplicagao nas areas cientificas destacou-se a partir dos anos
80, cujo desenvolvimento de softwares facilitou sua aplicagéo, possibilitando,
assim, sua expansao [65]. Suas aplicagdes praticas sao classificadas em trés
tipos. A primeira e mais utilizada € a tradicional ou de exploracdo em que analisa
os fatores nas variaveis resposta e inclui os estagios de triagem e caracterizacao.
A segunda é a metodologia da superficie de resposta ou otimizacao, que além
do comportamento do processo, determina um ponto 6timo de desempenho. E
a terceira € o projeto de parametro robusto, conhecida também como método de
Taguchi, cujo objetivo é determinar o projeto dos fatores controlaveis de forma a
minimizar a variabilidade dos fatores ruidos [66].

Os principais passos praticos e diretrizes para planejar e conduzir um
DOE sao: listar os objetivos, definir a/as variavel(eis) resposta(s), determinar os
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fatores e seus niveis, determinar o tipo de projeto experimental, excutar o
experimento utilizando o planejamento matriz, analisar os dados utilizando
métodos estatisticos como a regressao e ANOVA e, por fim, obter as conclusdes
[65]. Uma das principais classes de técnicas de projetos estatisticos desse tipo
sdo os metodos fatoriais. Tais projetos sédo claros e simples de implementar e
seus resultados podem ser facilmente interpretados. Estes métodos foram
criados para medir os efeitos aditivos na resposta para cada fator de entrada,
além dos efeitos de interacdo entre os mesmos [67]. No caso de experimentos
com apenas um fator, sdo simples experimentos de comparagao que utilizam
para analise os métodos t-teste ou ANOVA. A medida que se eleva o numero de
fatores, aumenta-se a complexidade do experimento. Além disso, eleva-se a
necessidade de recursos, materiais e tempo, ampliando a dificuldade de manter
as mesmas condigbes experimentais com o tempo. Assim, um experimento
fatorial completo € adequado para um pequeno numero de fatores e niveis. Caso
o0 numero de fatores seja elevado, torna-se necessario utilizar o planejamento

fatorial fracionado [65].

Um caso geral de experimento fatorial completo € representado pela
notagdo 2%, sendo k o numero de fatores e o nimero 2 representando o nimero
de niveis. Cada combinacado é chamada de tratamento, o numero de unidades
de teste para cada tratamento € denominada numero de replicas. As letras
maiusculas sdo geralmente utilizadas para representar os fatores e as letras
minusculas, os tratamentos. Considerando apenas dois niveis, baixo (-) e alto
(+) e dois fatores de analise, A e B, tem-se 22 que sa&o quatro o numero de
combinagdes para este caso. Um exemplo de planejamento deste tipo de

experimento esta representado na Tabela 1 abaixo [65]:
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Tabela 1 - Matriz de projeto e os sinais para os efeitos no projeto fatorial
22,

A B AB
-1 -1 -1 +1
a +1 -1 -1
b -1 +1 -1
ab +1 +1 +1

Sendo que AB representa a interacao entre os fatores A e B. Este tipo de
projeto é ortogonal, cujo modelo de regresséo linear utilizado para analise é dado

pela equagao 2.19:

Yy = Bo + P1x1 + Baxz + Pr2X1x, + € (2.19)

Em que x71 e x2 representam variaveis codificadas dos fatores A e B,
respectivamente, e x1x2 o produto cruzado representando a interagdo AB. x; = -
1 e x; = +1 representam os niveis dos fatores minimos e maximos,
espectivamente. Pode-se reescrever a equagao 2.19 como uma regressao linear
multipla, considerando apenas xsx2 = x3. A analise de variancia (ANOVA) é
utilizada em casos em que ha mais de uma amostra de um determinado projeto
para determinar se ha diferengas estatisticas significativas entre as médias dos

tratamentos [65].

Para um projeto cujo objetivo seja de exploragdo de um determinado
processo, a primeira etapa consiste em definir os parametros e seus niveis. Isto
é feito através da triagem que pode ser obtida de estudos realizados previamente
e/ou obtidos da literatura referente ao processo a ser analisado. Assim, o
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experimento fatorial € conduzido para mapear as relagdes entre os parametros,
sendo possivel determinar seus efeitos principais e os efeitos de suas interagoes.
Assim, este tipo de analise fornece uma superficie de resposta para o processo
em questdo. Apos obtidos os dados, estes sdo analisados utilizando técnicas
estatisticas para fornecer uma equagdo de regressédo linear dos dados
experimentais, determinando as influéncias dos parametros e suas interagdes

na variavel resposta avaliada [67].

Miller et al. [68] utilizou a mesma ferramenta estatistica no estudo do
processo de fusao seletiva a laser (SLS). Um experimento fatorial foi realizado
para analisar a resisténcia de amostras sinterizadas em funcédo da poténcia do
laser (Power), velocidade de varredura (SS), espagamento entre as pistas
(SPAC), tempo de atraso entre duas exposi¢des consecutivas ao laser (Delay) e
suas respectivas interagdes. Assim, este € um experimento de quatro fatores e
dois niveis, gerando dezesseis tratamentos. A equacgao de regressao linear

desenvolvida foi a seguinte:

yijklm =u + Ai + B] + Ck + Dl + AB” +ACik +AD” + BC]k + BD]Z +
CDyy + ABCijy. + ABDyj + ACDyyq + BCDjy + ABCDy 1 + Emcijiary (2. 20)

Em que y é a variavel resposta (resisténcia); y € média global; € é o erro
aleatorio; A, B, C, D sao os efeitos principais, AB, AC, AD, BC, BD e CD sao as
interagdes entre dois parametros; ABC, ABD, ACD e BCD séao as interagdes

entre trés parametros e ABCD a interacao entre os quatro parametros.
Assim, o modelo de regressao obtido através desse estudo foi:

Resisténcia = 1920 — 116xSS — 303.964xSPAC — 16,1xPower —
10.403xDelay + 17.790xSSxSPAC + 1,13xSSxPower + 3.512xSPACxPower —
227xSSxSPACxPower + 895xSSxDelay + 1.634,073xSPACxPower —
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139.734xSSxSPACxPower + 118xPowerxDelay — 10,2xSSxPowerxDelay —
19.711xSPACxPowerxDelay + 1.665xSSxSPACxPowerxDelay (2. 21)

A precisdo do modelo é de 94,9%, valida somente na faixa de valores
determinadas no experimento. Com a obtencdo do modelo, é possivel verificar
quais sdo os fators de menor ou nenhuma significancia e reduzir o modelo,
simplificando-o. Também €& possivel verificar graficamente variando os

parametros dois a dois.

Da mesma forma como foi conduzido o experimento de Miller, sera
conduzido no presente projeto. O tratamento estatistico posterior que sera
empregado aos dados do experimento sera baseado na referéncia de
Montgomery e Runger [69]. Este livro é referéncia em estatistica para

engenheiros e fornece a base estatistica utilizada na analise de dados do DOE.
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O presente projeto possui sua parte experimental dividida em trés etapas:

a primeira consiste no planejamento dos experimentos, na fabricagdo dos

lingotes e os experimentos de atomizagdes a gas; a segunda, na caracterizagao

dos pos obtidos de cada atomizacgao e a terceira, na analise dos resultados para

determinagao do conjunto de parametros 6timos do processo para a produg¢ao

de pds visando aplicagédo nos processos de manufatura aditiva. O fluxograma da

Figura 17 apresenta de forma esquematica a metodologia empregada durante

o desenvolvimento da pesquisa, que ocorreu completamente no Departamento

de Engenharia de Materiais (DEMa) da Universidade Federal de Sao Carlos

(UFSCar).

Planejamento dos experimentosde
atomizacdo utilizando DOE

3

4

Producdo dos lingotes do ago A2

3

3

AtomizagOes a gas

3

4

Caracterizacdo dos pos

v

[ Distribuicao ] [ Andlise Quimica ] [ Morfologia ] [ Fluidez

granulométrica

| [ oo )

* Peneiramento + EDS « MO
* Difracdoalaser * Centelhamento + MEV

*  Funil de Hall
¢ Funil de Carney

*  Picnometria de
Hélio

* Densidade
Aparente

[ Determinar conjunto de pardmetros étimos ]

Figura 17 - Fluxograma da metodologia experimental desenvolvida

durante o presente projeto de pesquisa.
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3.1.MATERIAIS

O material utilizado durante a pesquisa foi o ago ferramenta A2 doado pela
empresa VILLARES METALS S.A, cujo nome comercial € VA2. A composigéo
quimica deste aco é mostrada na Tabela 2.

Tabela 2 - Tabela contendo a composi¢ao quimica do ago AlSI A2 em %

em massa segundo fonte da empresa fornecedora [70].

C% Cr% Mn% Mo % W % Si % V %

0,96 4,90 0,60 0,92 - 0,30 0,17

Segundo a norma ASTM A681 [71] para especificagcdo da composicao

quimica dos acos ferramentas, a faixa de composi¢cao do aco AISI A2 esta
contida na Tabela 3.

Tabela 3 — Faixa de composicao quimica do ago AISI A2 segundo a norma
ASTM A681-08:

4y A 681-08

TABLE 1 Chemical Requirements, %"

UNS Carbon Manganese®  Phos-

Desig- Type — phorus,
nation® min max min  max max

Sulfur.? Silicon Chromium Vanadium Tungsten Molybdenum
max  min

max  min max min max  min max min  max

T30102 A2 0.95 105 040 1.00 0.030 0.030 0.10 0.50 475 550 015 050 ... 090 1.40

3.2.METODOS

3.2.1. PLANEJAMENTO DOS EXPERIMENTOS DE ATOMIZAGAO A
GAS

Em consonancia com os objetivos do projeto, utilizou-se o Projeto de
Experimentos (DOE) para projetar os experimentos de atomizagao do ago AlSI

A2. Os parametros analisados foram pressdao de atomizacdo (P) e
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superaquecimento do metal liquido (AT). A Tabela 4 apresenta os fatores e seus

respectivos niveis.

Tabela 4 — Tabela contendo os fatores e seus respectivos niveis maximos

€ minimos determinados para o DOE.

Fator/Nivel +1 -1

Pressao de atomizacao (P)

Bar] 40 20

Temperatura de

superaquecimento (AT) 300 150

Os niveis dos fatores foram determinados de acordo com os estudos
abordados na revisao da literatura aliados com a experiéncia adquirida pelo
grupo de pesquisa. A pressao de atomizacdo na maioria dos estudos esta na
faixa de 10 a 40 Bar [72, 73]. A pressao maxima fornecida pelo equipamento de
atomizacao é de 50 Bar, portanto os niveis de pressao foram determinados de
20 e 40 Bar. Com relagao ao superaquecimento, estudos apresentam variagao
de 50 a 300 K [8, 38, 73]. Assim, os niveis foram definidos em 150 e 300 K de
forma a assegurar um aquecimento eficiente e evitar congelamento do metal
durante sua passagem pelo bocal e trabalhar dentro do limite maximo de
temperatura do equipamento, também evitando a vaporizagao dos elementos de

liga.

Desta forma, o planejamento dos experimentos foi desenvolvido contendo

dois fatores e dois niveis, segundo a matriz do projeto contida na Tabela 5.
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Tabela 5 — Tabela composta pelos quatro experimentos planejados
contendo a combinagdo dos parametros pressdo de atomizacdo (P) e

superaquecimento (AT) e seus respectivos niveis.

Experimento N° P [Bar] AT [K]
1 40 300
2 20 300
3 40 150
4 20 150

O processo de atomizagao € bastante complexo, composto por inumeras
variaveis que influenciam diretamente nas caracteristicas do p6 produzido. Para
avaliagado apenas dos parametros descritos acima, as demais variaveis foram
fixadas. Com relagcdo ao atomizador, este possui um design unico, cujo diametro
do bocal de saida de metal foi determinado 2,5 mm. Ja com relacdo ao gas, foi
fixado o tipo de gas usado, no caso o Argdonio, e a sua temperatura foi mantida
a temperatura ambiente. Assim, foi avaliado somente a influéncia da sua
pressdo. O material atomizado é o ago AISI A2, cuja carga de fuséo foi fixada
em torno de 5 kg, aliada a uma pressédo na camara de fusao de 0,3 Bar. Ao final,
arazao entre os fluxos massica do gas/metal, parametro GMR, foi calculada para

cada experimento realizado.

3.2.2. PRODUGAO DAS CARGAS

O material utilizado nesta pesquisa foi doado pela empresa Villares Metals
S.A na forma de arame. Para sua utilizacdo no processo de atomizagao, foi

necessaria a preparagao das cargas no formato de lingotes adequados para o
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atomizador (Figura 18). Assim, este arame foi preparado e fundido em forno de
inducao Power Trak modelo 50-30R VIP disponivel no laboratério de fundigao do
DEMa/UFSCar.

Figura 18 - Producgéao dos lingotes: a) forno carregado com os arames, e

b) lingotes prontos.

3.2.3. ATOMIZAGAO A GAS

O processo de atomizagao foi realizado no equipamento Gas Atomiser
HERMIGA 75/5VI(EAC) da marca PSI localizado no Laboratério de Atomizacao
e Revestimento — DEMa/UFSCar (Figura 19). O bocal de gas do atomizador é
do tipo confinado com saida anular que direciona o jato de gas de alta velocidade
podendo atingir o numero de Mach de até 2. O gas atomizador utilizado foi o
argbnio e o didmetro do bocal de saida de metal liquido foi de 2,5 mm. Os

lingotes utilizados em cada experimento pesavam aproximadamente 5 kg.
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Figura 19 - Imagem do atomizador a gas HERMIGA 75/5VI.
3.2.4. CARACTERIZAGAO

3.2.4.1. TAMANHO DE PARTICULAS DO PO

a) DIFRAGAO A LASER:

A técnica de difragdo a laser foi a principal técnica para analise de
tamanho de particulas seguindo a norma ASTM B822 [74]. O equipamento
HORIBA LA-930 foi disponibilizado pelo laboratério de materiais vitreos LaMaV
- UFSCar. O equipamento € um analisador de particulas que analisa o padrao
de difragéo do laser quando este atravessa uma solugao de particulas dispersas.
Essa dispersao é feita via umida e cada angulo da dispersao esta correlacionado

a um didmetro de particula. A técnica é bastante rapida e permite a analise
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estatisticamente representativa de uma solugdo. Porém, uma limitacdo da
técnica € com relagdo a morfologia das particulas, pois a técnica assume que
todas as particulas sédo perfeitamente esféricas para o calculos dos didmetros
meédios das particulas. Assim, caso as particulas sejam muito irregulares, com
razdes de aspecto muito alta, esta técnica fornece dados menos precisos [10].
Além disso, como a analise utiliza a dispersdo via umida, para melhorar sua
acuracia, é necessario obter uma solugdo com dispersdao adequada das
particulas, de forma a evitar aglomeracao e sedimentacéo. Desta forma, para a
condugao do procedimento de medicdo de tamanho de particulas, foram
testadas duas solugdes distintas: o alcool etilico (densidade = 0,78 g/cm?®) e o
etilenoglicol (densidade = 1,11g/cm3®). Esta analise permitiu concluir que a
solugao utilizando etanol nao foi adequada para este estudo, pois permitiu que
facilmente as particulas se aglomerassem, além de ser possivel observar maior
sedimentacdo. Portanto, optou-se por utilizar o etilenoglicol como solugédo. A
técnica foi realizada para os pos individuais coletados pela garrafa principal e
pelo ciclone e, posteriormente, analisado o pd global dos processos que € a

mistura do po coletado pela garrafa principal e pelo ciclone.

b) PENEIRAMENTO

A técnica de peneiramento foi utilizada para separacao granulométrica e
posterior obtengdo da curva de distribuigdo granulométrica com base massica.
Para isso, foi utilizado o equipamento HAVER EML DIGITAL PLUS da Haver &
Boecker, com amplitude de vibragdo de 50 % e tempo de peneiramento de 20
minutos. A quantidade de amostra utilizada foi determinada de acordo com as
especificacoes das peneiras visando maximizar a eficiéncia do peneiramento,
evitando assim o entupimento das aberturas caso haja excesso de material sobre
a malha ou o desperdicio de trabalho caso haja pouca amostra, seguindo a
norma ASTM B214 [75]. As peneiras utilizadas foram da marca BRONZINOX,
cujas telas sdo em acgo inox. As aberturas das peneiras selecionadas foram de
250, 150, 106, 75, 45 e 20 um. Constatou-se a dificuldade de peneiramento do
po do ciclone devido a presenca de particulas majoritariamente finas, que se

aglomeram e ficam aderidas as particulas maiores, além de sujar
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excessivamente as peneiras, necessitando de limpeza a cada etapa do

peneiramento.

3.2.4.2. ANALISE QUIMICA

a) ESPECTROSCOPIA DE EMISSAO OTICA

A Espectometria de Emissdo Otica é uma técnica muito utilizada para
analise quimica de agos com boa precisdo e eficiéncia. A fonte energética de
excitacao dos elétrons € uma centelha elétrica e o espectro dos foétons obtidos
fornece informacdes sobre os elementos quimicos presentes na amostra. Assim,
foi utilizado uma fonte de faisca de alta voltagem para a determinagcdo dos
elementos quimicos presentes nos lingotes do ago ferramenta A2, seguindo a
norma ASTM A681 [71].

b) ESPECTROSCOPIA DE ENERGIA DISPERSIVA (EDS)

A analise quimica do lingote e do p6 foram realizadas utilizando a técnica
de Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDS) que utiliza as informagdes dos
raios-X caracteristicos, fornecendo uma analise semi-quantitativa dos elementos
presentes na amostra. Para isto, foi utilizado o Microscépio Eletrénico de
Varredura (MEV) modelo Quanta 400 com EDS modelo Oxford Inca Energy 250
acoplado ao equipamento. Este equipamento esta disponivel no Centro de

Caracterizacao e Desenvolvimento de Materiais CCDM - UFSCar.

3.2.4.3. MORFOLOGIA DAS PARTICULAS

a) MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA (MEV)

Para analise de morfologia e da topografia das particulas, foi utilizado o
MEV modelo Quanta 400 através do modo de formacao de imagens por elétrons
secundarios (SE). Este modo de imagem fornece informagdes referentes a
superficie da amostra com alta resolugao (até 1 nm). Para amostras em po, €
possivel analisar a rugosidade das particulas, a presenca de particulas satélites,
geometria e tamanho das particulas. Ja a analise da sessdo do p6 permite
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verificar a presencga de poros e a microestrutura (fase, distribuigdo e tamanho de

grao).

b) MICROSCOPIA OTICA

Diversas faixas granulométricas dos pds foram embutidas e preparadas
metalograficamente para analise de suas sessdes por microscopia 6tica (MO).
Primeiramente foram utilizadas lixas d’aguas de granulometria 2000 ym seguido
de polimento realizado com pasta de alumina de granulometria 1 um. A analise
foi realizada utilizando o microscépio 6tico da marca Olympus, modelo BX41M-
LED, disponivel no Laboratério de metalografia do DEMa/UFSCar, obtendo-se
imagens em diversos aumentos. As analises dessas imagens permitem avaliar
a morfologia das particulas e verificar a presenga de porosidade e de vazios
internos, que posteriormente serdo relacionadas com outras técnicas para

analisar a porosidade das particulas.

3.2.4.4. DENSIDADE DO PO

a) DENSIDADE APARENTE DO PO

Uma das propriedades fisicas mais importantes do p6 € a sua densidade
aparente. Esta técnica consiste na preenchimento de um recipiente calibrado
com um volume fixo de 25 cm?® que é preenchido com o pd que escoa livremente
pelo funil de Carney. Neste caso, utilizou-se o funil de Carney, pois alguns pés
nao escoaram livremente pelo funil de Hall. Assim, determinou-se a Densidade
Aparente de Carney (DAc) pesando a massa de pd contida no recipiente e

dividindo-a pelo volume do recipiente, segundo a norma ASTM B417 [76].

b) DENSIDADE POR PICNOMETRIA DE GAS HELIO

A técnica de Picnometria por Gas Hélio permite a determinacado da
densidade da estrutura/esqueleto do pé metalico. A técnica consiste na obtencao
de uma amostra com volume apropriado para maior precisdo da analise. Esta
amostra é previamente pesada em uma balanga analitica e inserida no cadinho
padrao do equipamento que possui volume previamente conhecido. Durante a

analise, o recipiente é totalmente preenchido com gas Hélio e o picnbmetro mede
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o volume esquelético da amostra que consiste no volume do material sélido mais
os poros fechados dentro das particulas. Assim, a massa da amostra é utilizada
para calcular a densidade esquelética do metal de acordo com a norma ASTM
B923 [77].

3.2.4.5. FLUIDEZDO PO

A fluidez do p6 metalico utilizado como matéria prima afeta seu
comportamento nos processos de manufatura aditiva. O Funil de Hall € um
método bem estabelecido para medir a fluidez e é bastante utilizado na area da
metalurgia do pé. Sua maior vantagem é a facilidade de operacao e equipamento
de baixo custo. Seu principio € simples: 50 g de pd € depositado no funil.
Registra-se o tempo que o material leva para fluir através do funil e
posteriormente calcula-se a taxa de fluxo, conforme a norma ASTM B213 [78].
Caso o p6 nao flua livremente, utiliza-se o funil de Carney, norma ASTM B964,
cuja diferenca com relagéo ao funil de Hall € que este possui uma abertura com
o dobro do diametro [79]. No entanto, tanto a presenca de particulas muito finas
quanto a presencga de umidade podem influenciar na taxa de fluxo ou até mesmo
impedir o p6é de escoar. Os pds foram repeneirados utilizando a peneira de
abertura 20 ym de forma a eliminar algumas particulas mais finas. Dessa forma,
a fluidez também foi medida apds os pds serem repeneirados e secados em

estufa a vacuo.
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

Os resultados da pesquisa serdao apresentados em duas sessdes
distintas. A primeira sessao sera destinada ao modelamento matematico, onde
serdo apresentados todos os calculos matematicos derivados do modelo
proposto por Lubanska e as analises estatisticas relacionadas. Além disso, sera
analisada a validagdo deste modelo para o processo de atomizagao a gas
envolvido na pesquisa. Por ultimo, a segunda sessao abordara a caracterizagao

do pd, com enfoque no pé coletado pela garrafa principal do atomizador.

4.1. MODELAMENTO MATEMATICO

A equacao de Lubanska (2.15) relaciona os principais parametros do
processo com o didmetro médio das particulas (Dso) da atomizagao a gas. Estes
parametros sao: altura do metal liquido (hm), pressdo da camara de fuséo (Pm),
didmetro do bocal de transferéncia do metal liquido (do), superaquecimento do
metal liquido (AT) e pressdo de atomizagao (P). Cada parametro teve sua
influéncia analisada isoladamente, mantendo-se os demais constantes. Para
isto, os efeitos dos parametros no didmetro médio das particulas foram
analisados dobrando seus valores. De acordo com a equagao de Lubanska,
quando os valores de hm, Pn € do aumentam, ocorre um aumento do Dso,
enquanto que AT e P apresentam efeito inverso, no sentido de reducéo do Dso,

conforme os dados da Tabela 6.
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Tabela 6 — A tabela apresenta os valores dos parametros do processo hm,
Pm, do, AT e P e sua influéncia na variagao percentual em relagao a resposta Dso
para o0s valores calculados teoricamente e os valores obtidos

experimentalmente.

h,, (m) Pn(Bar) do(1073m) AT (K) P (Bar)

060174_ 0,15-0,3 125-25 150-300 20 -40
D50 toeorlco 07 6,2 64,0 14,4 -12,3
(%)
D50
experimental - - - -11.5 -15,0
(%)

Conforme apresentado, os parametros altura do metal liquido e pressao
na camara de fusdo possuem a menor influéncia, apresentando variacées
tedricas no Dsp de 0,7% e 6,2%, respectivamente. J&4 o didametro do bocal
apresenta a maior influéncia, pois ele determina a espessura da corrente liquida
a ser atomizada. Embora de acordo com os calculos tedricos este parametro
quando dobrado seu valor aumenta o tamanho médio das particulas em 64,0%,
optou-se por analisar a influéncia dos parametros superaquecimento e pressao,
com influéncia de -14,4% e -12,3%, respectivamente. Experiéncias prévias do
grupo sugeriram evitar bocais menores que 2,0 mm para a atomizagao de agos
e ligas ferrosas devido a problemas de solidificagdo do metal no bocal durante o
processo. Como o acgo possui uma viscosidade bastante elevada e bocais
menores, além de trocam calor mais facilmente com o liquido, impdem uma
resisténcia ao fluxo do liquido maior, o risco do ago liquido congelar no bocal e

interromper o processo € bastante elevado [8, 48].



57

O modelamento matematico consistiu em calcular todas as variaveis
contidas na equacado de Lubanska para determinar o Dsp tedrico para os
respectivos parametros de processos envolvidos e, posteriormente, verificar se
os valores calculados sao coerentes com os valores experimentais. As

propriedades do metal liquido viscosidade cinematica (v,, ), tensdo superficial

(o,,) € densidade (p,,) variam apenas com o superaquecimento imposto e a
viscosidade cinematica do gas (v,) varia apenas com a presséo de atomizagéo,
conforme apresentados nas equacgdes. No entanto, a (v, ) foi fixada em 1,28x10"
5 a pressdo de 1 atm e temperatura de 20°C [80]. Os valores apresentados para
as propriedades do metal foram calculados utilizando as equagdes dos acos
inoxidaveis mas utilizadas para o aco ferramenta A2 (2.9, 2.10 e 2.11) [48, 49].
A Tabela 7 apresenta os valores calculados das propriedades mencionadas

acima para os superaquecimentos de 150 e 300 K.

Tabela 7 - Tabela contendo as variaveis fisicas do aco A2 viscosidade

cinematica (v,, ), tensdo superficial (g,,,) € densidade (p,,) para cada condigdo

de superaquecimento do processo.

: k
Um (N S/mZ) Om (N/m) Pm ( g/mB)
300 K 4,64E-03 1,76 6662

150 K 6,35E-03 1,82 6791

Além disso, ha outros trés parametros na equacgao que variam de acordo
com as condigbes do processo que sao: a velocidade do gas Uy (2.2) e o fluxo
massico de gas G (2.3) que dependem da pressao de atomizagédo e o fluxo
massico de metal M, que de acordo com a equacao 2.14, depende apenas do
superaquecimento do liquido. Embora o fluxo massico de metal também

dependa da pressdo de succdo, esta ndo € possivel de ser determina
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matematicamente, pois € dependente de uma série de fatores relacionados ao
processo conforme ja mencionado anteriormente [30]. A Tabela 8 contém os

valores calculados de Uy, G e M para os quatro experimentos realizados.

Tabela 8 — Tabela contendo as variaveis velocidade do gas (Uy), fluxo
massico de metal (M) e fluxo massico de gas (G) para cada condicdo de

superaquecimento e pressao.

U, (/) m*9/ ¢ 9/
300 K - 8,37E-02 -
150 K - 8,46E-02 -
40 Bar 5,54E+02 - 2,54
20 Bar 5,51E+02 - 1,27

Dessa forma, com todos os parametros calculados, determinou-se o0 Dso
tedrico através da equacao de Lubanska. O unico parametro desta equagao que
€ determinado empiricamente é a constante K, que € dependente do atomizador,
do material e das condicbes do processo em si. Assim, o valor de K obtido
através de regressao linear foi de 36,7, valor este proximo aos estudos
realizados por Lubanska, que sugeriram valores entre 40 e 50 [41]. Caso os
calculos sejam realizados para o ferro puro, o valor da constante K € de 43. Com
isso, os valores de Dsp calculados foram préximos aos valores reais obtidos
experimentalmente. A Tabela 9 contém os valores de Dsp calculados
teoricamente através do modelo de Lubanska e os valores de Dsp obtidos

experimentalmente.
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Tabela 9 — Tabela contendo os valores de Dsp = 1,71 obtidos por calculos

tedricos utilizando a equagao de Lubanska e os valores experimentais.

K = 36,7 Dsg tedrico (um) Dsg exp (um)
40 Bar e 300 K 21,5 22,1
20 Bare 300 K 245 25,3
40 Bar 150 K 25,1 24,3
20 Bare 150 K 28,7 29,4

Com os dados da tabela acima, obteve-se o grafico da Figura 20 em que
analisou-se a acuracia do modelo matematico proposto por Lubanska
comparando os valores de Dso tedricos e experimentais. O alto valor do
coeficiente de determinacdo R? (R? = 0,94) indica boa congruéncia entre os
dados. Ou seja, pode-se concluir que o modelo proposto por Lubanska, apesar
de nao ter sido desenvolvido para atomizadores do tipo confinado, apresenta

bom ajuste ao processo em analise.
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Figura 20 — Valores de Dso calculados baseado no modelo de Lubanska
comparados aos valores de Dso obtidos experimentalmente. Os roétulos dos

dados séo a presséo de atomizacgao (Bar) e o superaquecimento (K).

Ja o grafico da Figura 21 apresenta a relagao entre os valores de Dso

versus o parametro GMR calculados teoricamente e obtidos experimentalmente.
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Figura 21 — Grafico dos valores de Dso versus GMR obtidos pelos calculos

tedricos e pelos dados experimentais.

Verificam-se diferengas significativas entre os GMR experimentais e
tedricos, especialmente para os experimentos que utilizaram uma pressao de 40
Bar. Estas diferengas decorrem principalmente devido ao fluxo massico de metal
(M). A equacgao proposta para o calculo do M nao considera os efeitos da pressao
de sucgao (back pressure) imposta pelo fluxo caracteristico de gas neste tipo de
atomizador. Assim, a medida que se aumenta a pressao, o efeito da pressao de
sucgao torna-se pronunciado, reduzindo o fluxo de metal liquido. Assim, além de
G aumentar com o aumento da pressdo, M também diminui, ampliando
significativamente o parametro GMR. Por isto, ha esta discrepancia entre os
valores tedricos e experimentais do parametro GMR para 0s processos que
envolveram o maior nivel de pressdao. No entanto, apesar desta diferenca,
verifica-se que nao ocorre reducéo do Dspona mesma propor¢cao. Embora o GMR
aumente em 500%, o Dso decresce apenas 17% (comparagdo entre os
experimentos 03 e 04). Ou seja, assim como ja discutido e apresentado na
Figura 12, a partir de um determinado valor de GMR, o Dsp ndo pode ser
consideravelmente reduzido, condi¢do em que o sistema atinge sua capacidade

limite. Ou seja, trabalhar com processos utilizando pressédo de atomizagdo em
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torno de 20 Bar € um ponto 6timo de trabalho, visando uma produgéo econémica
e eficiente. Ressalta-se que esta discussao esta centrada apenas no Dspe nao

esta analisando as demais caracteristicas do po.

Apesar da diferenga significativa apresentada entre os valores de GMR
experimentais e teoricos, verifica-se que os calculos do Dsp utilizando o modelo
de Lubanska foram préximos aos valores obtidos experimentalmente. No
entanto, deve-se considerar que este modelo foi desenvolvido para um bocal do
tipo Free-Fall, utilizando gas N2 e para o Ferro puro. Neste trabalho, utilizou-se
um atomizador do tipo confinado com saida anular de gas, utilizando o gas
Argbnio para atomizar o ago ferramenta A2. Assim, ha diferengas significativas
entre os processos e, conforme ja discutido, a equacao para o calculo de M nao
abrange a influéncia da pressao de sucgao. Todas estas condigdes devem ser
consideradas quando se aplica o modelo de Lubanska para processos distintos.
Existem estudos mais recentes que apresentam modificacbes para a equagao
de Lubanska, porém também sdo equagdes unicas para cada unidade
atomizadora. Para o estudo em questdo, foi possivel utilizar a equagao de
Lubanska para predizer o Dspdevido ao alto valor do coeficiente de determinagao
(R? = 0,94), que indicou boa congruéncia entre os dados tedricos e

experimentais.

A analise da variancia (ANOVA) foi utilizada para avaliar se ha influéncia
estatistica significativa entre os efeitos dos fatores isoladamente e do efeito de
interacdo entre eles. O teste estatistico F e o valor P foram utilizados como
indicadores e o nivel de significancia de 0,05 foi estabelecido. O grafico de
superficie resposta didmetro médio das particulas (Dso) foi construido para
analisar o efeito de interagcdo dos fatores (Figura 22). Neste grafico, ha uma
ligeira distorgdo da superficie, distanciando-se do plano perfeito. Isto evidencia
a existéncia de interagdo entre os fatores, ainda que pequena. A combinacgéo
dos dois niveis maximos dos fatores promove o menor Dspe 0 oposto, com 0s

dois niveis minimos, produz o maior Dso. O grafico menor inserido no canto
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superior direito € uma outra vista do grafico, acrescentada com o intuito de

evidenciar a distorcdo da superficie.

29,38
28,65
27,93
27,20

26,48
25,75
25,02
24,30
23,57
22,85
22,12

Figura 22 - Grafico de superficie da variavel resposta Dso obtida pelo
efeito conjunto dos parametros do processo pressao de atomizagao e
superaquecimento do metal liquido e grafico no canto superior direito de outra

vista lateral. Grafico obtido do software de analise de dados Origin.

Os métodos estatisticos ANOVA e regressao linear foram aplicados
utilizando o software MINITAB. A Figura 23 apresenta o grafico da interagao dos
fatores pressao e superaquecimento na resposta didmetro médio (Dsp) obtidos
da analise realizada pelo MINITAB. Cada reta do grafico apresenta a influéncia
dos niveis da pressao para cada nivel de superaquecimento. A relacédo obtida &
linear, visto que ha apenas dois pontos envolvendo cada parametro. No entanto,
como estas retas ndo sao paralelas entre si, indicando que estas se cruzariam
em algum ponto do espaco, verifica-se assim a existéncia do efeito de interagéo

entre os dois fatores.
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Figura 23 - Grafico da interacdo entre os dois fatores pressdo e

superaquecimento no diametro médio das particulas (Dso).

Embora exista o efeito interativo entre os fatores, a ANOVA indicou que
este poderia ser desconsiderado do modelo, visto que apresentou um valor da
soma total dos quadrados (SQ) de 0,90, muito inferior a dos efeitos dos
parametros isolados. O parametro SQ ajuda a expressar a variagao total que
pode ser atribuida a cada fator. Assim, quanto maior for esta relacdo, maior a
influéncia dos tratamentos no resultado. O parédmetro quadrado médio (QM) é o
valor de SQ dividido pelo grau de liberdade (GL). O valor F é o valor referente ao
teste F, cujo valor é obtido pela divisao do valor QM de cada fator pelo QM do
erro. Se este valor for maior que o valor F para o nivel de significancia ()
estabelecido, a hipotese nula podera ser rejeitada, ou seja, significa que o efeito
desse fator € significativo. Ja o valor P, quando menor que a, indica que a
hipétese nula podera ser rejeitada. Abaixo esta a Tabela 10 da ANOVA

analisando apenas os efeitos dos fatores isolados.
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Tabela 10 - Tabela contendo a analise de varidancia ANOVA para os dois
fatores presséo e superaquecimento em que os parametros apresentados sdo o
grau de liberdade (GL), a soma dos quadrados (SQ), a média dos quadrados
(QM), o valor F e o valor P.

Fonte GL SQ (Aj.) QM (Aj.) Valor F Valor-P
Modelo 2 27,1 13,6 15,0 0,2
Linear 2 271 13,6 15,0 0,2
Presséao 1 17,2 17,2 19,1 0,1
Superaquecimento 1 9,9 9,9 11,0 0,2
Erro 1 0,9 0,9
Total 3 28,0

Pela analise da tabela acima, o baixo valor de F e o alto valor de P indicam
que os valores do Dsp ndo apresentam variagdes estatisticamente significativas

com as variacdes dos fatores pressao e superaquecimento.

Dessa forma, a regressao linear multipla foi conduzida analisando apenas
os efeitos dos fatores isoladamente. Assim, a equacao (4.1) foi obtida com
qualidade do ajuste do modelo, medida pelo coeficiente de determinacédo R? de
96,78%.

Do = 36,22 — 0,2075 * P — 0,021 * AT (4.1)
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No entanto, a aplicabilidade dessa equacéo € limitada, sendo util apenas
para a faixa de pressao e do superaquecimento analisados, além dos demais

parametros fixados.

4.2. CARACTERIZAGAO DOS POS

O resumo das atomizacdes € apresentado na Tabela 11 em que contém os
niveis dos fatores pressdo de atomizacdo (P) e superaquecimento (AT), o
parametro razao Gas/Metal (GMR) calculado apdés a realizagdo dos
experimentos, o rendimento do processo que € a razao entre a massa de po total
pela massa inicial do lingote, a porcentagem de p6 coletado pelo ciclone em
relagao ao total de po6 produzido, o rendimento considerando a quantidade de po
na faixa de interesse para aplicagdo em processos de L-PBF, que é de 20-75
um, e o Dsp (um) obtido através da técnica de difragao a laser pela analise do p6
global do processo. O diametro médio das particulas (Dso) é apresentado neste
momento de forma a comparar inicialmente os experimentos. Posteriormente,
serdo apresentadas e analisadas as respectivas curvas de distribuicdo

granulométrica detalhadamente.
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Tabela 11 - Tabela contendo os parametros do processo pressao (P) e
superaquecimento (AT), o parametro GMR, o rendimento do processo em po6
(%), a porcentagem em massa do po coletado pelo ciclone, o rendimento do po
na faixa de 20-75 um e o Dsp em pm obtidos das analises de difracao a laser do

po global do processo.

(1)
. % em Rendim
p AT Rendime massa ento
Atomizagéo (Bar) (K) GMR nt9 im do po6 20-75 Dso (um)
po (%) do m
ciclone H

01 40 300 6,55 95,5 18,4 55,1 221
02 20 300 2,32 97,8 10,9 54,3 25,3
03 40 150 7,07 93,4 16,6 50,0 24.3
04 20 150 1,39 97,5 9,1 59,4 29,4

Os dados mostram que os experimentos conduzidos com a maior
pressao, experimentos 01 e 03, apresentam valores de GMR superiores aos
demais experimentos realizados com a menor pressao, experimentos 02 e 04.
Conforme ja discutido anteriormente, isto é caracteristicos dos bocais confinado,
devido a pressao de sucg¢ao na saida do tubo de alimentacdo de metal liquido.
A magnitude dessa presséao € determinada pela geometria do tubo e sua posigao
relativa aos jatos de gas, além de ser uma fungédo da pressdo de atomizagao
aplicada. Se essa pressao for maior do que a pressao da camara de fusao, a
taxa de fluxo pode ser reduzida [30]. Assim, o elevado valor de GMR das
atomizacdes em questdo pode ter sido incrementado pela reducdo também da
vazao de metal em elevadas pressdes devido a esse efeito. Dessa forma, a
pressao ndo é o parametro mais adequado para caracterizar 0 processo

isoladamente e sim o parametro GMR. Além disso, estas atomizagdes com maior
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GMR apresentaram maior rendimento do po6 do ciclone, pé tipicamente muito fino
(Dgo < 45um, conforme sera discutido posteriormente). No entanto, considerando
o rendimento de pd na faixa granulométrica de interesse para os processos de
L-PBF, que é a faixa de 20 — 75 um, todas as atomizacbes apresentaram
rendimento similares, exceto a atomizacao 04, que apresentou um rendimento
ligeiramente superior. Com relagéo ao Dso, as atomiza¢gdes com o maior nivel de
pressao também apresentaram os menores resultados. O aumento do
superaquecimento contribui para a producao de pé mais fino devido a influéncia
na reducado da viscosidade e da tensao superficial do metal liquido. Com a
reducao da tensdo superficial, menor € o angulo de contato entre o metal liquido
€ o bocal, produzindo um filme liquido mais fino. Isso permite maior eficiéncia do
processo de atomizagao primario, que, em adicdo ao maior tempo para a
solidificacdo, aumenta a probabilidade de ocorrer a atomizacdo secundaria.
Além disso, com o aumento da pressao de atomizagao, a energia cinética do gas
aumenta, aumentando a eficiéncia da interacdo do gas com a corrente liquida.
Assim, o p6 do experimento 01 em relagao ao pé 04 (maior e menor combinagao
de pressado e superaquecimento, respectivamente) apresentou uma reducao
percentual de 24,8% do Dso. Ja com relagdo ao GMR, houve um aumento
percentual do experimento 01 com relagdo ao 04 de 470%. Logo, a redugao do
tamanho médio de particulas nao é proporcional ao incremento no consumo de

gas, sendo que este apresenta-se excessivamente maior.

A primeira etapa da caracterizagao consiste na obtengdo da curva de
distribuicdo de tamanho de particulas obtida pelo método de difragédo a laser. A

Figura 24 apresenta as curvas das quatro atomizagdes realizadas.
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Figura 24 - Figura contendo os graficos das curvas de distribuicao
granulométrica obtidas por difracao a laser dos pds das quatro atomizagdes com
seus respectivos parametros de processo P e AT, GMR calculados e Dso obtidos:

a) Atomizagao 01; b) Atomizacao 02, c) Atomizagao 03 e d) Atomizagao 04.

A Tabela 12 apresenta um resumo das principais propriedades das curvas
de distribuicdo de tamanho de particulas. As propriedades séo os diametros das
particulas referentes aos decis de 10%, 50% e 90% da curva cumulativa D19, Dso
e Dgo, 0s parametros calculados dos desvios geométricos 0s4/ 050 € 050/ Os4, as
faixas dos inter decil Dgo— D10, chamada de Inter Decil Range (IDR), obtida da
curva de distribuicdo cumulativa e o parametro Altura Meia Largura, denominado
em inglés de Full Width at Half Maximum (FWHM), obtido do ajuste matematico
da curva de distribuicdo normal. Tanto os desvios geométricos, quanto os IDRs
e FWHMs sédo medidas da largura da curva de distribuigao.
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Tabela 12 — Tabela contendo os principais dados obtidos das curvas de
distribuicdo granulométrica obtidas na analise por difracdo a laser dos pos
atomizados. Os dados D19, Dso, Dgo s&o obtidos da curva cumulativa em % de
volume a 10%, 50% e 90 %, respectivamente, 0s4/ 050 € 050 / 084, as faixas dos
inter decil (IDR), e os valores de largura meia altura (FWHM) das curvas de
distribuicdo granulométrica com seus respectivos coeficientes de ajuste dos

modelos estatisticos propostos R2

Atomizagédo DlO D50 D90 0'34_/50 0-50/16 D90 FWHM R?

—Djo
01 8,8 221 449 1,77 2,02 36,1 0,62 0,98
02 10,1 25,3 67,5 2,14 205 574 0,74 0,99
03 95 243 645 2,15 2,07 55,0 0,77 0,99
04 116 294 77,3 2,1 2,06 65,7 0,83 0,99

Comparando os valores de Dio, Dso, € Dgo das quatro atomizacdes,
verifica-se que a atomizagdo 01 apresenta os menores valores, seguida da
atomizagao 03, 02 e 04. Ou seja, a atomizacado 01 produziu um p6é mais fino que
as demais. Com relagédo ao desvio geométrico calculado (0s4 / 050 Ou Os0 / Os4),
apenas a atomizacdo 01 mostrou menores valores, sendo que as atomizacdes
02, 03 e 04 possuem valores praticamente iguais. Com relagdo ao IDR e ao
FWHM, as atomizaces apresentaram o mesmo comportamento, sendo que a
01 também apresenta o menor valor. Ou seja, os menores valores significam
curvas de distribuigdo com menor largura. Assim, seguem-se as atomizagdes 03
e 02 com valores proximos e a atomizagcdo 04 com a maior largura da curva. As
curvas de distribuicdo granulométrica sao do tipo Log Normal da qual é possivel

extrair o parametro FWHM através dos fittings destas curvas. Todos esses
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parametros mencionados s&o formas distintas de estimar a dispersdo da curva
em torno do valor central. Assim, quanto menor estes valores, mais estreita a
curva e quanto maiores, mais ampla a curva. Dessa forma, a curva 01, além de
apresentar o menor Dsp, apresentou também o menor Dgp, caracterizando a
curva de largura mais estreita, indicando um processo mais estavel. Este
resultado é coerente com os parametros utilizados que sdo maxima pressao e
maximo superaquecimento. Ambos os fatores influenciam de forma a reduzir o
diametro médio das particulas, portanto, combinando-os, obteve-se o pé mais

fino.

Durante o processo de atomizagao, existem dois coletores de po distintos
que sao os coletores denominados ciclone e o denominado garrafa principal
(Figura 25). O coletor ciclone abriga o p6 mais fino gerado pelo processo,
geralmente com particulas abaixo de 45 um e a garrafa principal abriga a maior
parcela do p6 atomizado (80 — 90%). Até o momento, as analises apresentadas
anteriormente foram conduzidas para o po global do processo, ou seja, a mistura
do po6 do ciclone com pé da garrafa principal. Para compreender as diferentes
caracteristicas desses pos coletados separadamente, as figuras Figura 26 e
Figura 27 apresentam, respectivamente, as curvas de distribuicdo de tamanho
de particulas obtidas pela técnica de difragdo a laser dos pds coletados no

ciclone e na garrafa principal.
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Figura 25 — Foto da base do atomizador mostrando onde se localizam os

dois tipos de coletores (ciclone e garrafa principal).
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contendo graficos das curvas de distribuicdo

granulométrica obtidas por difragcao a laser dos pos armazenados no ciclone para

as quatro atomizacgdes: a) Atomizagao 01; b) Atomizacao 02, ¢) Atomizacao 03

e d) Atomizacgao 04.
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Figura 27- Figura contendo graficos das curvas de distribuicdo granulométrica
obtidas por difracdo a laser dos pds armazenados na garrafa principal para as
quatro atomizagdes: a) Atomizacéo 01; b) Atomizagéo 02, c) Atomizagao 03 e d)
Atomizacéao 04.

Conforme apresentado nos graficos acima, o p6 coletado pelo ciclone é
bastante fino, com Dgo < 39 ym. Sabendo dessa caracteristica com relagao ao
tamanho de particula, realizaram-se testes de fluidez utilizando o funil de Hall em
algumas condicdes do pé. Inicialmente, o pé da garrafa principal foi peneirado,
separando a faixa granulométrica de 20-75 um e realizado medidas de fluidez
nesta condicao inicial e apos a secagem em estufa a vacuo a 110°C por 30

minutos. Em seguida, este pé da garrafa principal na faixa de 20-75 um foi
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misturado ao po6 do ciclone (Tabela 6). Neste caso, apenas o p6 04 fluiu, mas
nao apresentou um comportamento estavel, ou seja, de 10 medidas realizadas,
apenas em 7 o po fluiu livremente. Posteriormente, estes pds obtidos da mistura
foram secados e apenas os pos 03 e 04 fluiram. Ou seja, a presenga de
particulas muito finas prejudica bastante a fluidez ao ponto de impedir o fluxo do
po atraves do funil. A Tabela 13 apresenta os valores de fluidez dos pds em

questao.

Tabela 13 — Tabela contendo os valores de fluidez de Hall para as
condigdes original do pé da garrafa principal na faixa de 20-75 um e a mistura
com o po do ciclone, nas condigdes anterior e posterior a secagem. N/F significa

que o po6 nao fluiu.

Atomizacao 20-75 pm Secado Mistura Secado
01 N/ F 16,9+ 0,1 N/ F N/ F
02 N/ F 18,3+ 0,1 N/ F N/ F
03 18,2+ 0,4 17,5+ 0,4 N/ F 19,1+0,6
04 22,5+0,1 20,7 +0,2 246+0,9 19,0+ 0,5

A partir dessa analise, pode-se concluir que o po coletado pelo ciclone é
um p6 muito fino, com Dgp maximo de 39 um. Embora produzido em proporgdes
pequenas, maximo de 20% em massa de todo o pd do processo, € um po fino o
suficiente para prejudicar a fluidez. Desta forma, a mistura dos pds dos dois
coletores ndao € adequada visando obter boa fluidez. Para a aplicacdo nos
processos de manufatura aditiva, especialmente L-PBF, processos estes que
requerem pos com uma fluidez adequada para a preparacao do leito de p6 com

camadas densas e homogéneas, esta mistura dos pés tornaria-os inadequados.
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Como o processo de atomizagao a gas parte de uma condigdo em que existem
dois coletores distintos, cujos pos apresentam caracteristicas distintas em
relagao a distribuicdo de tamanho de particulas, a caracterizagao a partir desta

sessdo sera conduzida apenas para o p6 coletado na garrafa principal.

5.1.1. CARACTERIZAGAO DO PO DA GARRAFA PRINCIPAL
5.1.1.1. PENEIRAMENTO

Os pés atomizados coletados pela garrafa principal foram peneirados para
a separacao granulomeétrica e para a obtengcdo das curvas de distribuicdo
granulométrica massica (Figura 28). As curvas obtidas abrangem as seguintes
faixas de tamanho de particulas determinadas de acordo com as aberturas das
peneiras utilizadas: <20 ym, 20-45 uym, 45-75 ym, 75-106 pm, 106-150 ym e
>250 ym. Os rendimentos dos pds com particulas menores que 106 um sao de
93,1%, 86,5%, 93,4% e 87,7% para as atomizagbes 01, 02, 03 e 04,
respectivamente. Ja a faixa de interesse para aplicagdo nos processos de L-
PBF, que é de 20-75 um, apresentaram rendimento de 55,1%, 54,3%, 50,0% e

59,4%, respectivamente.
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Figura 28 — Curvas de distribuigdo granulométrica massica dos poés
armazenados na garrafa principal obtidas por peneiramento: a) Atomizagao 01;

b) Atomizacao 02, c) Atomizagao 03 e d) Atomizagao 04.

Como as curvas obtidas através dos resultados do peneiramento
trabalham com faixas de valores, para a determinacéo dos valores de D19, Dso,
Dgo deve-se equacionar a curva massica cumulativa. Para isto, utilizou-se o
ajuste matematico da curva sugerido pelo programa online MyCurveFit [81]. O
ajuste matematico sugerido abrange a equagao a seguir com coeficiente do
modelo proposto R?> 0,99 para os quatro experimentos.

a—d

1+(2)]

y=d+ (4.2)

A Tabela 14 contém os valores dos coeficientes a, b, c e d da equagao
4.3 dos ajustes matematicos das atomizacdes 01, 02, 03 e 04.
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Tabela 14 — Tabela contendo os valores dos coeficientes a, b, c e d dos

ajustes matematicos das atomizagdes 01, 02, 03 e 04.

Coeficientes 1 2 3 4
a -5,3844 -0,0141 -0,0014 -0,0116
b 1,6177 1,9859 1,9685 1,8265
c 37,1887 52,0203 46,0928 53,6276
d 106,6755 1,0247 1,0570 1,0518

A Tabela 15 contém os valores calculados de D10, Dso, Doo a partir da

equaciao 4.3.
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Tabela 15 — Tabela contendo os valores calculados de D10, Dso, Doo a

partir da equacgao 4.3 e os valores dos /DRs calculados (Dgo — D1o).

Atomizagcao Dy Dc, Dy IDR
01 12 33 109 97
02 18 51 142 124
03 15 44 112 97
04 17 51 143 126

Como mostrado na Tabela 15, os decis da atomizacido 01 sdo os
menores, ou seja, € o pd mais fino. Com relagéo aos IDRs, a atomizacao 01 e
03 apresentam a mesma faixa, bem como as atomizacées 02 e 04. Ou seja, as
curvas de distribuigdo granulométrica apresentam a mesma amplitude para os
processos realizados com o mesmo nivel de pressao, sendo que quanto maior

a pressao, menor os decis e o IDR, de acordo com o método de peneiramento.

5.1.1.2. DIFRAGAO A LASER

As curvas da difracdo a laser do p6é da garrafa principal ja foram
apresentadas na Figura 27. A Tabela 16 contém os valores de D10, Dso, Dgo
obtidos da difracédo a laser do p6 da garrafa principal e o parametro IDR (Dgo —

D10) calculados.



80

Tabela 16 - Tabela contendo os valores de D+, Dso, Dgo € 0 IDR obtidos

da difragao a laser.

Atomizagéo Dy D5y Dy IDR
01 13,2 28,9 67,5 54,3
02 15,0 35,8 102,5 87,5
03 16,4 36,4 105,1 88,7
04 15,2 37,9 106,4 91,2

Como mostrado na Tabela 16, os decis da atomizagdo 01 sao os
menores, bem como o seu /DR, indicando o pé mais fino e a curva de distribuicao
granulométrica mais estreita. J& os demais pds apresentam valores muito
préximos uns dos outros, com ligeiro crescimento no sentido do p6 02, 03 e por

ultimo, o 04.

Cada técnica de analise de tamanho de particulas difere na forma como
os dados sao coletados e representados. A base de dados fornecida pela técnica
de difragado a laser é baseada no volume das particulas, enquanto que a técnica
de peneiramento, na massa das mesmas. Desta forma, para cada método de
analise, as medidas podem difereir umas das outras. No entanto, apesar destas
diferencas, verifica-se que independentemente da técnica, o menor Dso € IDR
sdo para a atomizagcao 01 e os maiores para a atomizacdo 04. Ou seja, a
combinacdo dos dois niveis maximos dos fatores produzem o p6 mais fino e a

curva granulométrica mais estreita.

Comparando as medidas obtidas por difracdo a laser e peneiramento, a

distribuicao granulométrica obtida por peneiramento mostra Dgo deslocados para
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valores 40 um acima daqueles obtidos por difracdo a laser. Esta diferenca
inicialmente pode decorrer do fato da frequéncia relativa de um certo didmetro
das particulas serem diferentes quando trabalhado com base em volume e base
em massa. Geralmente, quando a frequéncia de um determinado didametro na
base volume é maior, na base massa € menor e vice e versa. Ou seja, quando
dobra o raio da particula, seu volume € multiplicado por um fator de 8, enquanto
sua massa € apenas dobrada. As particulas mais finas também tendem
naturalmente a aglomerarem-se devido a maior relagcdo area/volume que
intensificam suas forgas atrativas. Além disso, durante o peneiramento ha a
possibilidade de absor¢cao de umidade do ar devido a exposi¢cao do po, elevando
a umidade das particulas, que, consequentemente, também tendem a formar
aglomerados. Desta forma, um peneiramento ineficiente pode gerar um
enviesamento dos dados no sentido de engrossamento do p6. Com relagao a
difracdo a laser, ha limitacdo da técnica para pos muito irregulares. Ou seja,
como a técnica trabalha com a premissa de que as particulas sao perfeitamente
esféricas, pode ocorrer um enviesamento também da analise no sentido de
engrossamento do poé caso a razdo de aspecto das particulas seja muito
diferente da unidade. Porém, independente das particularidades de cada técnica
e de suas diferencas, estes podem ser comparados entre si. Assim, o p6 01 é o
mais fino e de curva mais estreita e o p6é 04, o mais grosso e de curva mais

ampla.

5.1.1.3. ANALISES QUIMICAS

A Figura 29 apresenta o espectro caracteristico do pé da atomizagao 01
apresentando os elementos quimicos componentes da amostra. A analise de
EDS é uma andélise semi quantitativa devido sua baixa resolu¢gdo em energia do
MEV, dificultando a quantificagdo dos elementos mais leves. Todos os
elementos da composi¢cao normativa do ago ferramenta A2 foram detectados.
Além disso, durante a analise determinou-se a quantificacdo de aluminio de
forma a verificar a contaminagao durante o processo de atomizacgao, visto que o

atomizador também trabalha com ligas de aluminio. Apesar de no espectro
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aparecer o Al, ndo foi detectado a presencga deste elemento, pois nenhum pico

caracteristico foi observado.

O lingote produzido foi analisado por duas técnicas distintas:
centelhamento e EDS. Conforme apresentado na Tabela 17, apesar das
diferengas, ambas as técnicas detectaram os elementos quimicos dentro da
faixa especificada pela norma. Além disso, os pds atomizados apresentaram
composi¢cdo quimica semelhante ao lingote, indicando que o processo de

atomizagao a gas nao causou mudancas significativas na composigao do lingote.

Spectrum 1

2 4 6 8 10 12 14 16 18 20
Full Scale 14689 cts Cursor: 21.000 (0 cts) ke

Figura 29 — Espectro de raios-X caracteristicos das particulas na faixa de

75-106 um do p6 da atomizagao 01.
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Tabela 17 - Tabela contendo a composi¢ao quimica do aco A2 definida
pela norma ASTM A681, do fornecedor, do lingote obtido pela técnica de
centelhamento e EDS e a média obtida por EDS para os pés das 04

atomizagdes.

Média atomizagdes * desvio

Fornecedo padrédo
ASTMAG681 ; Lingote
EDS
Elem
ento Mini Max Teérico Centelha- EDS 1 2 3 4
(%pe mo imo mento
so)
5,28 + 5,08+ 5,08+ 5,08+ 5,08+ 5,08+
cr 47555 4,9 0,01 0,03 0,06 0,08 0,03 0,04
0,46 056+ 046+ 045+ 0,51+ 0,51%
Mn 0,4 1 0,6 0,01 0,07 0,06 0,04 0,07 0,0
0,99 + 097+ 088+ 0,82+ 0,80+ 0,83+
Mo 0,9 L4 0,92 0,01 0,10 0,07 0,06 0,04 0,02
0,17 + 0,19+ 0,18+ 0,16+ 0,17+ 0,17
v 01> 05 0,17 0,01 0,04 0,04 0,02 0,01 0,01
. 0,20 + 0,20+ 0,19+ 0,11+ 0,16+ 0,22%
Si 01 0,5 03 0,01 0,03 0,02 0,07 0,0 0,03

5.1.1.4. ANALISES MORFOLOGICAS

A morfologia das particulas de pd, caracteristica composta pela geometria
e rugosidade superficial das particulas, foi analisada por microscopia. A imagem
formada pelos sinais dos elétrons secundarios (SE) da microscopia eletrdnica de
varredura (MEV) permite analisar as caracteristicas da superficie dessas
particulas. As imagens da Figura 30 correspondem as diferentes faixas

granulométricas do p6 da atomizagao 01.
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Figura 30 - Imagens de MEV-SE da atomizagéo 01 das seguintes faixas
granulométricas: a) < 20 uym, b) 20-45 ym, ¢) 45-75 ym, d) 75-106 um e e) 106-
150 um.
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Analisando as imagens acima, verifica-se que as particulas sao
majoritariamente esféricas em todas as faixas granulométricas analisadas, com
excecao da faixa de 106-150 um (Figura 30 - e), em que ocorre alteragdo na
razao de aspecto de muitas particulas. Além disso, as particulas menores que
20 ym (Figura 30 - a) praticamente ndo apresentam particulas satélites.
Também constata-se uma incidéncia maior de particulas menores que 20 um
nas faixas granulométricas de 20-45 ym e de 45-75 um. Isso decorre da
tendéncia as particulas menores se aglomerarem devido a maior area de
superficie, que intensificam as forgas atrativas de curto alcance, dificultando sua

remogao durante o peneiramento.

Os metais em geral apresentam elevada tensédo superficial e baixa
viscosidade a elevadas temperaturas, por isso as particulas atomizadas tendem
a esfericidade [58]. Neste processo de esferoidizacdo das particulas esta
envolvida a relagao entre o tempo de esferoidizagao e o tempo de solidificacao.
Nos casos em que o tempo de esferoidizagdo for menor que o de solidificagao,
as particulas atingem geometria perfeitamente esférica [7, 14]. Essa tendéncia a
esfericidade ocorre para todos os pés analisados, sendo que a variagao no fator
de forma ou na circularidade das particulas decorre principalmente da presenca
de particulas satélites. A teoria propéem que a formacao de particulas satélites
decorre da aceleragao diferencial entre particulas com tamanhos distintos. As
particulas menores, geralmente menores que 5 pm, devido ao fluxo de
recirculagéo existente na camara, retornam a zona de atomizagéo, colidindo com
as particulas maiores ainda nao solidificadas completamente [14, 59]. Assim, as
particulas menores apresentam maior esfericidade devido a menor probabilidade
de adesao de outras particulas. Além disso, a variagao do fator de forma também
pode decorrer da deformagao imposta pelo fluxo de gas principalmente para as
particulas maiores que demoram mais tempo para se solidificarem, sendo que
essas particulas deformadas estdo presentes principalmente na faixa de 106-
150 uym [58]. A Figura 31 apresenta as imagens dos pds das quatro atomizagdes

para a faixa granulométrica de 45-75 um.
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Figura 31 - Imagens de MEV-SE da faixa granulométrica de 45-75 ym
das atomizacdes: a) 01, b) 02, c) 03 e d) 04.

As particulas satélites estdo presentes em todos os pds analisados,
apresentando menor incidéncia no pé referente ao experimento 03, com 18% a
menos do que a média das atomizagdes, e maior incidéncia, com 17% acima da
média, no experimento 04. Além disso, a atomizagao 03 apresentou menor
incidéncia em 79% de particulas lamelares e de 41% de particulas irregulares e
0 p6 04 apresentou a maior incidéncia de particulas irregulares, 65% acima da
média. A formacao dessas particulas satélites € inerente ao processo devido ao
préprio padrao de fluxo de gas presente na camara de atomizagdo. No entanto,

como essas particulas satélites sdo geralmente particulas muito finas anexadas
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as particulas maiores, os pés obtidos com curvas de distribuicdo de tamanho de
particulas mais estreitas ou mais uniformes devem apresentar menor incidéncia
de satélites. Isto ocorre devido as inércias das gotas serem similares gerando

uma menor frequéncia de colisdo no spray da atomizagao [14, 59].

O pé mais esférico e com superficie mais lisa é referente a atomizacao 03
(Figura 31 - ¢) e o mais irregular € o p6 04 (Figura 31 -d). O p6 03 apresenta o
maior GMR, o que promove maior taxa de resfriamento das gotas. Ja o0 04 possui
o menor GMR, ou seja, ha maior probabilidade de deformagao da gota devido a
menor taxa de resfriamento, além de possibilitar a maior adesao de particulas
satélites devido ao maior tempo para a completa solidificacdo. Verifica-se um
comportamento semelhante entre os pds 01 e 03 e os p6s 02 e 04, indicando
que o maior GMR impde um padrao de fluxo distinto com relacdo aos demais
GMR, resultando em menor incidéncia de particulas satélites, lamelas e

particulas nao esféricas.

As imagens da sessdo das particulas do p6 da atomizagdo 1 foram
analisadas por microscopia 6tica e as imagens contida na Figura 32 apresentam
os pos coletados pela garrafa principal e pelo ciclone. Pelo método de imagem
também é possivel constatar a grande diferenga na distribuigdo de tamanho de
particulas dos pdos contidos em cada coletor, sendo o p6 do ciclone visivelmente

mais fino.
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Figura 32 — Imagens de microscopio 6tico da sess&o das particulas dos

pos da atomizagdo 01 coletados pela a) garrafa principal e b) ciclone.

Além disso, as diferentes faixas granulométricas foram analisadas
separadamente e as imagens da Figura 33 sio referentes ao p6 da atomizagéo

01 coletado pela garrafa principal.
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Figura 33 - Imagens de microscopio otico da sessdo das particulas dos
pos da atomizagdo 01 coletados pela garrafa principal nas respectivas faixas
granulométricas a) <20 um, b) 20-45 pm, c) 45-75 ym, d) 75-106 ym e e) 106-
150 um.

Conforme ja discutido durante as analises de MEV, as particulas sao

majoritariamente esféricas, constatando uma maior distorcdo dessa geometria
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para as particulas maiores, referentes a faixa de 106-150 ym. Pela analise da
sessdo das particulas é possivel verificar sua estrutura interna e constatar a
presenca de porosidade e vazios internos. Particulas ocas apresentam maior
incidéncia nas particulas maiores e nas faixas de tamanho acima de 75 um,
constando a presenga de “semi-particulas” com formato de lua. Conforme
previamente apresentado, a formacédo desse tipo de defeito decorre do
mecanismo de formacgao da gota chamado “Bag Break Up” [63]. Este mecanismo
s é possivel de ocorrer a partir de um tamanho critico da gota, por isso sua
ocorréncia predominante nas particulas mais grosseiras. As analises quantitativa

e comparativa entre os pds serao apresentadas na segao seguinte.

5.1.1.5. DENSIDADE

A densidade analisada por picnometria de gas hélio permite analisar a
densidade esquelética ou real do po, ou seja, € uma das formas de analisar a
porosidade interna das particulas. A Figura 34 apresenta a variagdo da
densidade do p6 em fungao do tamanho de particula para o p6 01. Verifica-se
que ocorre uma redugao da densidade do pé a medida que se aumenta o
tamanho da particula. Este resultado confirma a analise feita anteriormente
sobre a maior incidéncia de poros e particulas ocas nas fragdes mais grosseiras

do po.
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Figura 34 - Grafico da densidade esquelética do pé em fungdo do
diametro da particula para as diferentes faixas granulométricas do pd da

atomizagao 01.

A tendéncia a reducdo da densidade com a elevagao do tamanho da
particula foi observada em todos os experimentos realizados. A Figura 35
apresenta os resultados das analises da densidade dos pds das faixas
granulométricas 20-45 e 45-75 ym para todas as atomizagdes. Somente a
atomizacao 01 apresentou um comportamento destoante devido a queda mais
pronunciada da densidade em fung¢ao do tamanho de particula. Verifica-se que
as particulas maiores apresentaram menor densidade para os experimentos 01
e 03 que séo os processos que envolveram a maior pressado de atomizacao (40
Bar). Uma possibilidade decorre do fato de que esses processos impdem fluxos
de gases mais intensos que podem promover a formacao das particulas ocas
denominadas de sacos devido ao mecanismo de bag break up ser favorecido em
processos mais energéticos. No entanto, as variagdes entre os pos das quatro
atomizagdes sdo muito pequenas, nao chegando a 1% de diferenca entre as
densidades dos pds na mesma faixa de tamanho analisada.
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Figura 35 - Grafico comparativo da densidade esquelética do p6 das
quatro atomizagdes em fungdo do didmetro da particula para as faixas

granulométricas de 20-45 ym e 45-75 pm.

Ja a densidade aparente do p6 é obtida através da massa de um volume
definido de pé solto. Nesta analise, o po flui livremente através do funil de Carney
e preenche um volume definido de 25 cm? (Figura 36). O empacotamento das
particulas é dependente da distribuicao do tamanho de particulas e da morfologia
do pé. Geralmente, uma distribuicdo mais ampla de tamanho de particulas e
morfologia mais esférica permitem melhor fluidez e melhor compactagao do po6
[7]. Distribuicbes mais amplas permitem que as particulas menores preencham
0s espacos vazios formados entre as particulas maiores, assim como geometrias
mais esféricas e superficies mais lisas geram menor forga de fricgcdo, garantindo
também melhor empacotamento do pé. O grafico da Figura 36 apresenta as
densidades aparentes dos quatro pos na faixa granulométrica de 20-75 pm.
Dessa forma, o po referente a atomizagcao 03 apresenta a maior densidade
aparente, seguido pelo atomizagcdo 02, sendo que a atomizagdo 01 e 04
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apresentam as menores densidades aparentes. O p6 03 apresenta a morfologia
mais esférica e lisa e a propor¢cao entre as faixas granulométricas mais
homogénea (conforme apresentado no resultado do peneiramento). Devido a
isso, é coerente que este pd apresente o melhor empacotamento, determinando
assim a maior densidade aparente. Ja o p6 04 possui particulas mais irregulares
que prejudicam a fluidez e o empacotamento do pd, acarretando na menor
densidade aparente. Os valores de densidade aparente encontrados sé&o
similares ao ago ferramenta H13 fornecido pela empresa Hoganas. O p6 em
questao esta na faixa de 20-53 um e apresenta densidade aparente de 4,2 g/cm?
[82].
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Figura 36 — Densidade Aparente de Carney para os pos das quatro
atomizagdes abrangendo as faixas de tamanho de particula de 20-75 ym com

desvio padrao das medidas de 0,001 g/cm?.

5.1.1.6. FLUIDEZ

A fluidez dos pds atomizados foi analisada para a faixa granulométrica de

20-75 pm utilizando o Funil de Hall. As primeiras medidas foram realizadas no
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po apds procedimento padrao de peneiramento. Posteriormente, como os pods
originais referentes a atomizagao 01 e 02 nao fluiram, optou-se por realizar dois
procedimentos distintos: repeneirar o pd para eliminar particulas menores que
20 ym que ainda estavam agregadas ao p6 e secar o po utilizando uma estufa a
vacuo durante 30 minutos a temperatura de 110°C. Por ultimo, analisou-se
conjuntamente a influéncia da eliminagao de particulas mais finas e a secagem.

Os resultados obtidos estdo presentes na Tabela 18.

Tabela 18 - Tabela contento a média e o desvio padrao em segundos (s)
da fluidez obtida do Funil de Hall para os quatro pds atomizados na faixa
granulométrica de 20-75 pm, apos repeneiramento, apos secagem e o po

repeneirado e secado.

Repeneirado +

Atomizacao 20-75 ym Repeneirado Secado Secado
01 N/ F 18,7+ 0,4 16,9+ 0,1 18,2+ 0,9
02 N/ F 19,0+ 0,3 18,3+ 0,1 18,9+0,8
03 18,2+ 0,4 18,0+ 0,1 17,5+0,4 18,1+ 0,1
04 22,5+0,1 20,3+0,2 20,7 +0,2 19,9+ 0,1

Os resultados mostram que os p6s 01 e 02 nao fluiram livremente pelo
funil de Hall. Porém, com o repeneiramento e eliminagao de particulas mais finas,
houve um aumento significativo na fluidez dos mesmos, visto que passaram a
fluir de forma semelhante aos demais. Com relacdo apenas ao repeneiramento,
0s pos 03 e 04 apresentaram apenas uma ligeira melhora. Ja com relagéo a
secagem que implicou na eliminacdo de qualquer umidade capaz de alterar o

escoamento do po, verificou-se também uma ligeira melhora comparada as



95

condi¢des iniciais, porém com comportamentos semelhantes aqueles que foram
apenas repeneirados. Ja o efeito combinado destes dois procedimentos néo
apresentou significativa melhora na fluidez. Com isso, foi possivel inferir que os
pos 01 e 02 possuiam mais particulas finas do que desejado e por isso nao
fluiram livremente em sua condi¢do original. Além disso, o p6 03 apresentou o
menor tempo de escoamento do po, ou seja, melhor fluidez. Este comportamento
decorre de suas caracteristicas ja mencionadas anteriormente como maior
esfericidade e regularidade. A fluidez do p6 do ago ferramenta A2 produzido é
ligeiramente inferior a do pé comercial do ago H13 fornecido pela empresa

Hoganas, cujo tempo de escoamento no funil de Hall € de 13 s [82].
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6. CONCLUSAO

O objetivo do trabalho consistiu em analisar a influéncia dos parametros
do processo nas caracteristicas dos pos do ago ferramenta A2 produzidos por
atomizacao a gas. Desta forma, utilizou-se a ferramenta estatistica DOE para o
planejamento e condugdo dos experimentos, cujos fatores avaliados foram a
pressdo de atomizacédo e o superaquecimento do metal liquido. Os niveis dos
fatores variaram em maximo e minimo e seus efeitos isolados e de interagao
foram avaliados. Com relagdo ao rendimento de pé total e o rendimento na faixa
de interesse para aplicacdo no processos L-PBF ndo houveram diferencas

significativas entre os quatro experimentos.

Apés analises de tamanho de particulas, conclui-se que a atomizagao
com a maior pressdo e o maior superaquecimento (atomizagdo 01) possui o
menor Dsp e o menor IDR (Dgo — D10), ou seja, € o p6 mais fino com curva de
distribuicdo de tamanho de particula mais estreita. Ja as atomizagdes com
pressdo minima e superaquecimento maximo (atomizagao 02) e vice e versa
(atomizacao 03) apresentaram poucas diferengas entre si e a atomizagdo com a
menor pressdo e menor superaquecimento (atomizagcdo 04) apresentou os
maiores valores de Dso e IDR. Pela analise da influéncia dos fatores na variavel
resposta Dso, verifica-se que existe interagdo entre os dois fatores, porém os
efeitos de interacdo podem ser desprezados. Com relagédo ao consumo de gas
calculado pelo parametro GMR, verifica-se uma variacdo elevada entre os
experimentos. Assim, o ganho relativo da redugcao do tamanho de particula com
0 aumento da pressdo nao ocorre proporcionalmente, pois enquanto o Dsp
diminui em 17%, o GMR aumenta em 500%.

Com relagao ao modelamento matematico do processo, verificou-se uma
boa acuracia do modelo proposto por Lubanska para o processo de atomizacao
a gas utilizado na pesquisa, visto que possui um ajuste matematico de R? = 0,94
entre os valores do Dsp tedricos e experimentais. No entanto, visando a aplicagcao
dos pds atomizados a gas nos processos de manufatura aditiva, especialmente
L-PBF, os p6s nao apresentaram fluidez adequada. Dessa forma, caracterizou-
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se 0s po6s dos dois coletores (garrafa principal e ciclone) separadamente. Os pdos
obtidos do coletor ciclone € bastante fino, com Dgp maximo de 39 um e um Dso
meédio de 14 um. Desta forma, a mistura dos pds n&o se apresentou adequada,
pois a presenca de muitas particulas finas prejudica significativamente sua
fluidez. Assim, caracterizou-se apenas o po6 obtido do coletor da garrafa principal

que abriga em torno de 90% em massa de todo pé produzido pela atomizador.

O p6 da garrafa principal apresentou a mesma tendéncia do pé global, em
que o po6 da atomizacao 01 € o pd mais fino e o pé da atomizacdo 04 é o mais
grosseiro. Com a analise de fluidez dos pds na faixa granulométrica de 20-75
um, os pos apresentaram comportamentos semelhantes apos a secagem,
apenas o pé 04 apresentou uma fluidez ligeiramente inferior. Embora as
densidades esqueléticas dos pdés n&o variem muito entre os quatro pos, a
densidade aparente do p6 03 foi a mais elevada, em torno de 7% maior do que

a segunda mais densa.

Em resumo, de acordo com a caracterizagao dos pds, o p6 03 apresentou
as melhores propriedades de fluidez e empacotamento. No entanto, devido ao
seu maior GMR, o que leva a um maior consumo de gas, este p6é nao apresenta
o melhor custo beneficio. Desta forma, é possivel trabalhar com o p6 02 que,
apo6s passar pelo processo de secagem, apresenta fluidez similar ao do p6 03,
além de apresentarem Dsp € IDR similares. Devido a isso e por apresentar o
menor GMR, a condi¢gao do experimento 02 é a mais adequada para produzir

pos para a manufatura aditiva.
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