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RESUMO
Os metais sdo amplamente utilizados como matérias-primas na fabricagdo de
componentes industriais. No entanto, a exploracdo de reservas minerais, bem
como os processos de extracdo e beneficiamento, demanda elevado consumo
de energia e frequentemente ocorrem em regides ambientalmente sensiveis.
Nesse cenario, a economia circular desponta como uma alternativa estratégica
para reduzir a dependéncia de recursos primarios € minimizar os impactos
energéticos associados a produgao metalica. Todavia, a viabilidade do reuso
depende da obtengao de materiais reciclados com propriedades equivalentes as
da matéria-prima original. Neste trabalho, investigou-se o reaproveitamento de
cavacos de aco inoxidavel austenitico, majoritariamente da liga 316L, como
matéria-prima para a produgéo de p6 metalico por atomizagéo a gas, seguido de
sua aplicagao em manufatura aditiva por Fusao em Leito de P6 a Laser (LPBF).
Inicialmente, foi conduzido um estudo sistematico sobre a limpeza dos cavacos,
com énfase na remogéo de contaminantes organicos, avaliando-se métodos de
lavagem com agua, o uso de solugdo aquosa contendo surfactante comercial
e/ou o aquecimento controlado. Apds a definicdo do método otimizado de
limpeza, os cavacos foram limpos e refundidos para obtengdo de lingotes,
posteriormente atomizados a gas. E os pos obtidos foram peneirados,
resultando em particulas predominantemente esféricas na faixa granulométrica
de 20-75 um, adequada ao processo de LPBF. Amostras foram entdo produzidas
por LPBF e caracterizadas quanto a microestrutura, a formacgao de fases e as
propriedades mecanicas. Os resultados indicaram que o método mais eficiente
de limpeza, evidenciado pela maior variagcdo de massa, consistiu na combinacao
de lavagem com solucao de surfactante anionico (razao volumétrica de 0,005) e
aquecimento a 300 °C, conforme evidenciado pelas analises de variacdo de
massa. O aquecimento sem lavagem, embora com variagdo de massa similar,
isolado apresentou desempenho proximo, porém promoveu causou alteracoes
na coloracdo dos cavacos, sugerindo possivel incorporagao de carbono na a
superficie. Os pods obtidos foram peneirados, resultando em particulas
predominantemente esféricas na faixa de 20-75 ym e com boa fluidez,

adequadas ao processo LPBF. O pd obtido a partir do material reciclado



apresentou fluidez e morfologia adequadas para o processamento por LPBF.
Entretanto, a analise microestrutural das amostras fabricadas por LPBF revelou
a presencga de trincas ao longo dos contornos de grédo, associadas a trincas de
solidificacdo, que ocorreram principalmente devido ao elevado teor de carbono

nesse material.

Palavras-chave: aco inoxidavel austenitico; 316L; descontaminacéo;

reciclagem; sustentabilidade; atomizagao a gas; manufatura aditiva.



ABSTRACT
RECYCLING OF AUSTENITIC STAINLESS STEEL MACHINING SCRAP FOR
APPLICATION IN ADDITIVE MANUFACTURING

Metals are widely used as raw materials in the manufacturing of industrial
components. However, the exploration of mineral reserves, as well as extraction
and beneficiation processes, require high energy consumption and often occur in
environmentally sensitive regions. In this scenario, the circular economy emerges
as a strategic alternative to reduce dependence on primary resources and
minimize the energy impacts associated with metal production. Nevertheless, the
feasibility of reuse depends on obtaining recycled materials with properties
equivalent to those of the original raw material. In this work, the reuse of stainless
steel chips, predominantly from the 316L alloy, was investigated as a raw material
for powder production via gas atomization, followed by its application in additive
manufacturing through Laser Powder Bed Fusion (LPBF). Initially, a systematic
study was conducted on cleaning the chips, emphasizing the removal of organic
contaminants, evaluating methods such as water washing, the use of an aqueous
solution containing a commercial surfactant, and/or controlled heating. After
defining the optimized cleaning method, the chips were cleaned and remelted to
produce ingots, which were then gas-atomized. The resulting powders were
sieved, resulting in predominantly spherical particles in the 20—75 pm size range,
suitable for the LPBF process. Samples were then produced by LPBF and
characterized regarding microstructure, phase formation, and mechanical
properties. The results indicated that the most efficient cleaning method,
evidenced by the greatest mass variation, was the combination of washing with
an anionic surfactant solution (volume ratio of 0.005) and heating at 300 °C, as
shown by the mass variation analyses. Heating without washing, although with a
similar mass variation, performed similarly but caused color changes in the chips,
suggesting possible carbon incorporation on the surface. The powders obtained
were sieved, resulting in predominantly spherical particles in the 20—75 pm range
with good flowability, suitable for LPBF processing. The powder produced from
recycled material exhibited adequate flowability and morphology for LPBF

processing. However, microstructural analysis of the samples manufactured by
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LPBF revealed the presence of cracks along grain boundaries, associated with
solidification cracks, which mainly occurred due to the high carbon content in this

material.

Keywords: austenitic stainless steel, 316L, decontamination; recyclability;

sustainability; gas atomization; additive manufacturing.
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1 INTRODUGAO

Os metais sao fundamentais para a civilizagdo moderna, constituindo a
base estrutural de praticamente toda a infraestrutura e atuando como
componentes essenciais em quase todos os setores industriais, de forma direta
ou indireta. Seu uso disseminado na construgado civil, no transporte, na
manufatura, nas tecnologias e nos sistemas de energia exige produgao em larga
escala e fornecimento confiavel e continuo. Entre os materiais metalicos, o ago
e 0 aluminio respondem pela maior parte do consumo global. Em 2024, foi
produzido no mundo cerca de 1,9 bilhdo de toneladas de aco, sendo 33,8
milhdées produzidos no Brasil [1]. Adicionalmente, a tendéncia € de que haja um

aumento em 20% na produgao de ago mundial até 2050 [1].

Embora o ago ndo seja geralmente classificado como um recurso escasso
gquando comparado aos metais raros (como o lantanio, cério, itrio e platina, por
exemplo), o aumento da demanda suscita preocupagdes quanto a
sustentabilidade de sua producgao a longo prazo. Além disso elementos de liga
essenciais, como o cromo, niquel e o proprio minério de ferro, apresentam
desafios ainda mais criticos devido as fontes terrestres frequentemente
localizadas em areas ambientalmente sensiveis [2], [3], [4]. Essa combinagao de
disponibilidade finita de recursos e de impactos ambientais evidencia a
necessidade de desenvolver estratégias para a gestao sustentavel dos recursos
metalicos ao longo de todo o seu ciclo de vida. O ago é amplamente reconhecido
como 100% reciclavel, mantendo boas propriedades mesmo apds sucessivas
refusdes. Contudo, existem preocupacdes relacionadas a reutilizagao de sucatas

que merecem atengao.

Nesse contexto, o conceito de economia circular emergiu como uma
estrutura fundamental para promover a sustentabilidade nas industrias
metalurgicas. Essa abordagem busca fechar os ciclos de materiais por meio da
reintegracdo de subprodutos industriais e residuos aos ciclos produtivos,

minimizando a geragao de residuos e reinventando, assim, a dependéncia de



mateérias-primas virgens. Um principio intimamente relacionado, conhecido como
simbiose industrial, amplia esse conceito ao incentivar a colaboragcao entre
diferentes industrias para a reutilizagcdo de residuos, aumentando a eficiéncia

global dos recursos e reduzindo o impacto ambiental.

A reutilizacdo do cavaco faz parte do processo logistico reverso de
reaproveitar os residuos solidos em vez de descarta-los. Estima-se que cerca de
30% da produgéao de ago ja venha da reciclagem em forno de arco elétrico (EAF)
[5], no entanto, as condi¢cbes para essa utilizagdo variam do tipo de liga,
capacidade de maquinario e demanda para produgao. Dentro de qualquer tipo
de producéo, é necessario o recondicionamento do material, de forma a eliminar
impurezas que venham a interferir nas propriedades mecanicas finais. E notéria
a crescente busca por meios de reutilizacdo de residuos industriais metalicos, a
fim de torna-los viaveis para reutilizagdo. Tanto no Brasil quanto em ambito
global, existem dificuldades enfrentadas para a reciclagem de acos, visando o
desenvolvimento de infraestrutura e tecnologias que tornem o produto rentavel

e de qualidade [6].

A implementacéo de praticas de economia circular no setor metalurgico
apresenta desafios técnicos e econdmicos significativos. A reciclagem de
materiais metalicos para substituir matérias-primas virgens deve superar
questdes relacionadas a garantia da qualidade, a viabilidade econémica e a
reprodutibilidade em escala industrial. O conceito de economia circular aplicada
aos principais recursos metalicos € complexo, envolvendo multiplos ciclos
interconectados e processos auxiliares. Apesar dos compromissos globais com
a reducado das emissdes de carbono e a adocdo de processos industriais
sustentaveis, rotas de reciclagem eficientes e de alta qualidade ainda sao dificeis
de serem alcangadas [7].

Um caminho pratico no qual o reuso de cavacos metalicos pode ser
direcionado é para a manufatura aditiva (MA). Em termos praticos, a MA traz
como vantagens a liberdade de design e produgdo de pecas complexas em
tempo reduzido. E possivel, por exemplo, produzir componentes heterogéneos



(manufatura aditiva de multimateriais) com certa precisao micrométrica, porém,
com desafios envolvendo o trincamento [8], [9]. E um processo que gera pouca
quantidade de residuos sélidos e apresenta alta eficiéncia no uso de material.
Os custos associados sao geralmente elevados, tanto aqueles relacionados aos

equipamentos quanto a mateéria-prima.

Dentro dos tipos de MA para metais, um processo que se destaca é a
Fusdo em Leito de P6 a Laser (do inglés Laser Powder Bed Fusion, LPBF), no
qual o componente é formado a partir de sucessivas camadas de pé metalico
que sao fundidas e solidificadas rapidamente através da utilizacdo de um feixe
de Laser (Light Amplification by Stimulated Emission of Radiation), camada por
camada. A matéria-prima empregada no processo LPBF apresenta-se
idealmente na forma de particulas esféricas, com distribuicdo granulométrica
tipicamente entre 25 e 75 ym. Essa morfologia pode ser obtida por meio do
processo de atomizacao a gas, no qual o metal liquido é submetido a jatos de
gas a alta pressao, promovendo sua fragmentagao em particulas micrométricas
predominantemente esféricas. O processo tem inicio com a fusédo de lingotes, ou
de outra matéria-prima metalica em estado macigo, seguida pela interagdo do
metal liquido com o fluxo gasoso. A elevada energia imposta ao material gera
intensa turbuléncia no banho metalico, favorecendo a formacao de particulas
com elevada esfericidade e superficie relativamente lisa [10]. O p6 geralmente
pode ser reutilizado diversas vezes. No entanto, € preciso cuidado com a
reutilizacao, pois a irregularidade das particulas tende a aumentar e dependendo

do material pode haver mudangas na formagéao de fases [11], [12], [13].

A produgdo de pdos metadlicos, especialmente sob atmosfera inerte,
constitui uma das etapas de maior custo na cadeia da manufatura aditiva,
contribuindo significativamente para o aumento do custo final do processo [14].
A viabilidade da producdo de pd depende nao apenas do desempenho do
material em propriedades como a fluidez, mas também de caracteristicas
intrinsecas das ligas metalicas, tais como a refletividade ao laser e a
condutividade térmica. Esses fatores restringem o numero de materiais

adequados ao processamento por LPBF. Dessa forma, para que o processo se



torne economicamente competitivo em larga escala, € necessaria a adogao de
estratégias inovadoras que ampliem o espectro de matérias-primas utilizaveis e

reduzam os custos associados.

Entre os materiais metalicos disponiveis para manufatura aditiva, os agos
inoxidaveis austeniticos, em particular as ligas 304, 304L, 316 e 316L destacam-
se devido a sua boa processabilidade e ao conjunto de propriedades mecanicas
e quimicas favoraveis [15], [16], [17]. A solidificacdo desses agos durante o LPBF
ocorre predominantemente de forma celular, em funcdo das elevadas taxas de
resfriamento e dos altos gradientes térmicos impostos pelo processo. O baixo
teor de carbono dessas ligas limita a formacao de carbonetos, o que contribui
para menor suscetibilidade a corrosdo. Como resultado, suas aplicacbes
abrangem desde componentes aeroespaciais até bens de consumo e
equipamentos destinados a ambientes agressivos, nos quais a resisténcia a

oxidacao e a corrosao € essencial.

A dependéncia de matérias-primas puras para a produgdo de pos
metalicos representa um desafio relevante para a consolidagcdo de modelos
industriais baseados na economia circular. Nesse contexto, o aproveitamento de
sucata metalica como fonte alternativa para a fabricagdo de pds surge como uma
abordagem ambientalmente mais sustentavel, embora ainda pouco investigada.
A crescente necessidade de solugbes voltadas a valorizagdo de residuos
metalicos solidos, particularmente na forma de cavacos gerados por usinagem,
evidencia a importancia do desenvolvimento de rotas tecnolégicas capazes de
transformar esses materiais em insumos adequados a processos avancados de

manufatura.



2 OBJETIVO

O presente trabalho teve como objetivo investigar a viabilidade do uso de
cavaco de usinagem de ago inoxidavel austenitico (predominantemente da
classe AISI 316L) na producao de pd metalico para manufatura aditiva. Entre os

objetivos especificos estao:

-Estudar métodos mais eficientes e sustentaveis para a limpeza do cavaco

de usinagem para a remog¢ao de contaminantes organicos;

-Produzir p6é metalico a partir do material reciclado, com caracteristicas

adequadas para processos de manufatura aditiva;

-Produzir amostras pelo método de Fusdo em Leito de P6 a Laser (LPBF)
utilizando esse material e investigar a microestrutura e propriedades mecanicas

das pecas fabricadas.



3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Caracteristicas dos agos inoxidaveis austeniticos

Os acgos inoxidaveis podem ser classificados em cinco grupos principais:
austeniticos, ferriticos, martensiticos, ferritico-austeniticos (duplex) e
endurecidos por precipitagdo. Dentre esses, 0s agos inoxidaveis austeniticos séo
0s mais amplamente utilizados, em razdo de sua combinagao favoravel de
propriedades mecanicas, resisténcia a corrosao e excelente processabilidade.
Esses agos sdo compostos predominantemente pelo sistema Fe—Cr-Ni e
pertencem, em sua maioria, a série 3XX segundo a designa¢cdo do American Iron
and Steel Institute (AISI). Ha também ligas da série 2XX, nas quais parte do
niquel é substituida por maiores teores de manganés e nitrogénio, mantendo-se

a estabilidade da fase austenitica.

A Figura 3-1 apresenta o diagrama de Schaeffler adaptado, amplamente
empregado para a previsdo das fases metalurgicas esperadas a partir da
composi¢cao quimica do material. Nesse diagrama, destaca-se a influéncia do
niquel equivalente (Nieq) na estabilizagdo da fase austenitica, enquanto o cromo
equivalente (Creq) favorece a formagéo de acgos ferriticos. Composi¢cbées com
menores teores de elementos de liga tendem a favorecer a formagédo de
estruturas martensiticas. Embora o diagrama de Schaeffler tenha sido
originalmente desenvolvido para prever microestruturas em agos inoxidaveis
soldados, seus conceitos e calculos permanecem validos como ferramenta

qualitativa para a anadlise de metais laminados e forjados [18].



Nieq = %Ni + 30 * (%C) + 0,5 * (%Mn)

Cr eq = %Cr + %Mo

Figura 3-1 - Exemplo Diagrama de Schaeffler. Previsdo das fases feita com base
no cromo equivalente e no niquel equivalente [19].

Atualmente, observa-se uma demanda crescente por agos inoxidaveis de
baixo teor de carbono, como os tipos 316L e 304L, especialmente em aplicagcdes
que exigem elevada resisténcia a corrosao intergranular e boa soldabilidade.
Entretanto, a producédo desses materiais pode ser considerada complexa e de
baixo rendimento, uma vez que duas reagcdes descritas competem durante a
fundicdo, em temperaturas e concentragdes normais dos agos inoxidaveis, o que
dificulta a redugao do teor de carbono para os valores dos agos inoxidaveis do

tipo L (baixo carbono) [18]:

C+0eCO

2Cr + 30 & (Cry,05

Diante desse cenario, 0 aumento do teor de carbono durante a fabricagao
€ altamente indesejavel, sobretudo devido ao elevado custo associado a sua
posterior remocdo. Durante os processos de reciclagem, a presenca de



contaminantes orgéanicos € prejudicial, pois pode resultar na incorporacao

adicional de carbono ao material, comprometendo suas propriedades finais.

3.2 Reciclagem de cavacos e sucata de metais

O processo de reciclagem dos agos inoxidaveis é considerado complexo
e desafiador operacionalmente [20]. Mesmo com a possibilidade de reciclar o
aco sem perder suas propriedades, existem contaminantes, como o carbono,
que dificultam a reutilizacdo do material, mantendo as propriedades iniciais. No
caso dos agos inoxidaveis austeniticos, sua reciclabilidade é, em geral, superior
a dos acgos ferriticos, principalmente devido a caracteristica de ndo apresentarem
comportamento magnético a temperatura ambiente. Dessa forma, quando se
empregam métodos de separagdo magnética, parte dos agos ferriticos tende a
ser segregada juntamente com o ago carbono, que também é magnético em
condi¢cbes ambientais [4]. Como consequéncia, ocorre a perda de elementos de
liga de alto valor agregado, como o niquel. Estudos indicam que
aproximadamente 80% do niquel é recuperado no préprio ciclo de reciclagem,
enquanto cerca de 20% é perdido juntamente com outros tipos de cavacos, como
os de ago carbono e cobre [4], [21]. Entretanto, mesmo com o uso dessas
estratégias de separagao, observa-se que o aumento da fracao de sucata nos
processos metalurgicos eleva significativamente a probabilidade de
contaminagao por elementos indesejaveis [22], [23]. Embora o uso de sucata
seja amplamente vantajoso do ponto de vista do consumo energético [24] e da
preservacdo de recursos naturais, o método aplicado para a remocao de
contaminantes presentes nos metais compromete o reuso sustentavel, uma vez
que a aplicacdo de reagentes agressivos ou a maior utilizacdo de recursos
naturais pode aumentar ainda mais a demanda energética quando comparada a

extracao de matéria-prima.

Na literatura pouco se encontra sobre os efeitos de contaminantes

organicos em acgos inoxidaveis austeniticos. Portanto, se procurou por



informagcdes em metais mais conhecidos seus meios de reciclagem,
principalmente o aluminio. No trabalho de revisdo de Raabe et al. [25],
carbonetos como o Al4Cs podem ser formados no processo de fusdo e
solidificacédo, afetando negativamente as propriedades. No trabalho, ele cita a

pirdlise prévia como forma de evitar a presenca desses carbetos.

Na tese de Hyodo [26], foi utilizada uma limpeza prévia com detergente
para remocao dos possiveis fluidos de corte no cavaco de aluminio 7050-T7451,
seguida de uma secagem em chama. O trabalho de reciclagem visava o
processamento desse aluminio através da conformacao por spray. De acordo
com o estudo, a limpeza em agente alcalino (ndo especificado) seguida da
secagem em chama de propano constituiu um método eficaz para a eliminagéo
de residuos organicos provenientes de fluidos de corte. Essa constatagao foi
feita devido a proximidade da composi¢ao quimica entre o material formado apés

conformacgao por spray e a norma para o aluminio 7050-T7451.

No trabalho de Bosquetti e Trigo [27], foram avaliados diferentes tipos de
agentes limpantes para o cavaco de aluminio contaminado com fluidos de corte,
para posterior adigdo em concreto. Os agentes limpantes estudados foram
detergente liquido neutro, Desincrustante LM Hydro AT 40, 6leo sintético Synergy
905 da Blaser e alcool liquido 70% GL. Todos os agentes misturados com 1000
mL de agua. Desses agentes limpantes, o que obteve os melhores resultados foi
o detergente neutro. Essa avaliacao foi feita pela diferenga de massa do cavaco

antes e depois da limpeza com os agentes limpantes.

3.3 Atomizagao a gas de metais

A atomizagao a gas consiste na desintegragdo de um fluxo de metal
liguido em pequenas goticulas, que apresentam uma razdo area
superficial/volume significativamente maior. Como consequéncia, a geragao de

uma extensa area superficial é caracteristica inerente ao processo de
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atomizacgao. A forga motriz da atomizagdo a gas é a energia cinética fornecida
pelo meio gasoso, a qual é transferida ao metal fundido durante a interagao entre
as fases. De acordo com o principio da conservacao de energia, essa energia
cinética deve ser utilizada e dissipada no sistema. No contexto da atomizagéo, a
energia é consumida principalmente de duas formas: para vencer as forgas
viscosas do metal liquido, que resistem a sua deformacio, e para superar as
forgcas associadas a energia superficial, que se opdem a formacéo de novas
superficies livres. A fragdo remanescente da energia cinética é, eventualmente,

dissipada no ambiente na forma de calor e turbuléncia [28].

A atomizagao a gas pode ser classificada de acordo com a posic¢ao relativa
entre a saida do gas e o fluxo de metal fundido, sendo comumente dividida em
dois tipos: atomizagao do tipo fechado (confined design) e do tipo aberto (free-
fall design). No sistema de tipo aberto, o metal liquido entra em queda-livre e
encontra diretamente o jato de gas, sem que haja um bico no qual o metal liquido
seja melhor direcionado. Esse modelo é mais robusto e mais facil de operar, sem
problemas com o capilar que direciona o metal liquido. No entanto, produz
particulas com tamanho médio maior (mais grosseiras). No sistema fechado, o
metal liquido percorre uma curta distancia antes de entrar em contato com o jato
de gas atomizante. Uma caracteristica marcante desse tipo de atomizador é que
o jato de gas incide, geralmente, de forma tangencial a saida do metal liquido.
Entre suas principais vantagens, destaca-se a elevada eficiéncia de atomizagao
quando comparado ao sistema do tipo aberto. Em processos de deposicao, os
atomizadores do tipo fechado produzem um spray relativamente estavel,
caracteristica essencial para a uniformidade do material depositado. Entretanto,
esses sistemas sao mais suscetiveis ao fendmeno de congelamento do metal,
em que o metal liquido se solidifica na extremidade do orificio de saida. Esse
efeito ocorre como resultado da combinacdo entre a reducdo da secao de
escoamento e a rapida extracao de calor promovida pelo contato direto do metal
com o jato de gas [28]. A Figura 3-2 apresenta, de forma esquematica, os dois
modelos de atomizacado descritos, com o objetivo de ilustrar suas diferencas

construtivas e operacionais. E possivel a existéncia de modelos intermediérios,
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com o capilar de saida do metal liquido entre o atomizador do tipo fechado e o

atomizador do tipo aberto, sendo chamada de quase-fechado ou semifechado.

Liga fundida

a)

b)

Injegdo de
gas

Alta pressao
de gas

P6 atomizado

Figura 3-2 - Modelos de atomizadores: a) Tipo fechado; b) Tipo aberto.

Alta pressdo
de gas

Po6 atomizado

Injegdo de
gas

A compreensdao do fendmeno de atomizagdo tem inicio na analise dos

mecanismos pelos quais um liquido se torna instavel em presenca de um

disturbio inicial. Na literatura, o modelo proposto por Dombrowski e Johns,

ilustrado na Figura 3-3, € 0 mais aceito, e descreve a evolugao progressiva

dessas instabilidades a medida que se propagam ao longo do fluxo sob a agéo

do jato de gas aplicado. Nesse modelo, o aumento da intensidade das
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perturbagdes ocorre de forma continua, levando a amplificagdo das ondas na

interface liquido—gas e, eventualmente, a fragmentacéo do liquido em goticulas.

Figura 3-3 - Mecanismo de desintegragéo do filme liquido. Adaptada de Chem.
Eng. Sci., 18, N. Dombronski e W. R. Johns, The aerodynamic instability and
disintegration of viscous liquid sheets. [30]

De acordo com o diagrama classico proposto, a formagao das particulas
ocorre em trés estagios principais. No primeiro estagio, formam-se ondas no
filme liquido em decorréncia de um disturbio inicial imposto ao sistema. As
variacbes de pressado e as forgcas de cisalhamento geradas pela velocidade
relativa na interface gas—liquido intensificam-se progressivamente, promovendo

o crescimento da amplitude dessas ondas.

No segundo estagio, quando a amplitude atinge um valor critico, o filme
liquido torna-se instavel. Nesse regime, por¢des do liquido passam a ser
destacadas, tanto nas cristas quanto nos vales das ondas, dando origem a

fragmentos de maior dimensé&o.
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No terceiro estagio, esses fragmentos liquidos apresentam instabilidade
devido as forgas aerodinamicas e a agao da tensao superficial. Como resultado,
ocorre a fragmentacdo em ligamentos cada vez menores, que, por fim, sofrem
esferoidizacdo sob a acdo predominante da tensao superficial, originando

particulas aproximadamente esféricas.

Embora existam modelos mais avancados que descrevem com mais
detalhe outros mecanismos e regimes de atomizagdo, esses ndo serao

abordados no escopo do presente trabalho.

Na atomizagdo a gas, parametros como pressao de saida do gas,
diametro do bocal de saida e temperatura de vazamento (superaquecimento)
sao importantes parametros para otimizar, visando promover um maior
rendimento de atomizacdo, fluidez e densidade aparente dos pds. Nas
dissertacdes de Pinotti [31] e Mathias [32] é discutido mais a fundo a influéncia
desses parametros na atomizagao a gas da liga de aluminio AA2017 e do ago

ferramenta A2, respectivamente.

3.4 Manufatura aditiva via Fusao em Leito de P6 a Laser (LPBF)

A manufatura aditiva (MA) € um processo de fabricagdo em que o
componente é construido camada por camada. Outro nome que se apresenta
como sinénimo é impressao 3D. O desenvolvimento desta area ao longo do
tempo permite atualmente a fabricagao de pegas com propriedades comparaveis
aos fabricados por métodos convencionais, principalmente em metais [33].
Existem diferentes métodos de fabricacdo via manufatura aditiva, sendo
divididos entre aqueles que se baseiam em fusao, como Energia de Deposi¢céo
Direta (DED) e Fusao em Leito de P6 a Laser (LPBF) e aqueles que ocorrem no
estado soélido, como o jateamento de ligante (BJ) [15]. Aquele que possui
destaque como o principal método para metais € o LPBF [34], [35]. Neste

método, uma camada de po € depositada e, em seguida, utiliza-se de um laser
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ou feixe de elétrons para fundir partes da camada. As regides fundidas seguem
de acordo com a peca a ser produzida, modelada previamente em Projeto

Assistido por Computador (CAD), como mostrado na Figura 3-4.

Figura 3-4 - Representagdo esquematica do processo de Fusdo em Leito de Po
a Laser (LPBF) [36]. (a) Uma camada de p6 é colocada em um substrato. (b) O
feixe de laser ira entdo fundir regibes da camada de po definidas previamente
através do desenho em CAD. A regido fundida ira solidificar rapidamente,
formando parte da pecga. (c) Na etapa seguinte, o substrato é recuado para o
interior da camara e uma nova camada de po6 é colocada. O processo entdo se
repete até que a pega desejada seja obtida.

Inicialmente utilizada para prototipagem rapida, o avango da tecnologia da
manufatura aditiva permitiu recentemente a produg¢do de componentes dificeis
ou impossiveis de serem fabricados por técnicas convencionais de manufatura,
sendo aceita e utilizada em implantes médicos, na industria aeroespacial e

automotiva, e em outras aplicagdes [37], [38].

Na manufatura aditiva, a densificagdo das pecas € uma importante
caracteristica que influencia nas propriedades finais. Fenbmenos como fusao
parcial, porosidade induzida por gas e keyholes sao intrinsecos ao LPBF, e
formas de mitigar essas variacdes sao estudadas. Parametros como poténcia do
Laser, velocidade de varredura, distancia entre pistas (hatching) e espessura de
camada sdo mais conhecidos e geralmente mais estudados para otimizagao de
parametros. Mas outros parametros também influenciam as caracteristicas
finais, como tipo de Laser e distribuicdo de energia do feixe de Laser. A
densidade volumétrica de energia (DVE, em J/mm?) que pode ser transferida e
absorvida pelas diferentes camadas de p6 esta intimamente ligada aos principais

pardmetros descritos e pode ser calculada usando a seguinte equacdo. E
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considerada como principal método para calcular a entrada de energia durante

0 processo [39], [40].

DVE = ———
Vg*xhxt

No caso P é a poténcia do Laser (em W), vs é a velocidade de varredura
(em mm/s), h é a distancia entre pistas (em mm) e t € a espessura de camada

(em mm).

No trabalho de Li et al. [41] foi analisado, via Microscopio Eletrdnico de
Varredura (MEV), a sec¢édo longitudinal de pogas de fusdo formada de um unico
escaneamento em diferentes velocidades, formado a partir do p6é de aco
inoxidavel 316L. De acordo com o descrito, maiores poténcias do Laser, em
velocidade constante de 50 mm/s, fizeram com que a poga de fusao fosse mais
profunda, aderindo melhor a camada de baixo. No segundo experimento foi
observado que menores velocidades de escaneamento, a poténcia constante de
100W, fizeram com que o liquido fosse resfriado de forma homogénea, pois
foram encontradas no MEV superficies mais rugosas em maiores velocidades
de escaneamento. A Figura 3-5 traz as imagens obtidas por MEV das pocgas de

fusdo para a mesma velocidade e para a mesma poténcia.
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Figura 3-5 - MEV da secgé&o longitudinal variando parémetros de velocidade e
poténcia de Laser. a) P=60W; b) P=80W; c) P=100W para v=50mm/s. d)
v=150mm/s; e) v=60mm/s; f) v=20mm/s para P=100W. Menores poténcias tem
uma adesao pouco profunda a camada anterior. Ja para poténcias maiores, se
percebe uma superficie rugosa apos a solidificagdo [41].

Um ponto significativo que afeta as propriedades mecénicas é a
microestrutura formada durante a solidificacdo. Nas primeiras camadas da
manufatura aditiva via LPBF, o calor da poc¢a de fusao é dissipado pelo substrato,
dessa forma, o inicio da solidificacdo se forma a partir do substrato ainda
resfriado. Conforme camadas sao sobrepostas, a temperatura do leito de p6 e
as camadas adjacentes passam a determinar o resfriamento. Essa mudancga
altera a forma como o calor é dissipado, e o crescimento passa a ser
determinado pela orientagao cristalografica preferencial. A microestrutura mais
comum formada em acos inoxidaveis austeniticos é colunar celular ou colunar
dendritica. Uma microestrutura equiaxial é raramente encontrada devido aos
altos gradientes de temperatura presentes na manufatura aditiva. A Figura 3-6
apresenta imagens de microscopia 6tica do ago inoxidavel 316L em diferentes

camadas. Se percebe que inicialmente existe a predominancia de uma estrutura
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colunar celular, conforme mais camadas vao se sobrepondo o tamanho delas

aumenta e passa a se obter uma microestrutura colunar dendritica.

Figura 3-6 - Microestruturas de uma pega feita com p6 de ago 316L via DED a
Laser; a) baixo, b) médio e c) topo. Amostra feita com 9 camadas [42].

3.5 Metalurgia fisica da manufatura aditiva por LPBF

O gradiente é um vetor que aponta na diregdo de maior aumento de uma
funcdo em um ponto. Em termos de temperatura, o gradiente térmico de um

ponto especifico apontaria para a dire¢gao de maior temperatura.

_df df df
f—(a,@’g)

As propriedades dos materiais podem interferir na formacao de gradientes
térmicos em uma amostra, sendo este descrito como o médulo do gradiente de
temperatura. Ele € descrito por seu valor em modulo por se apresentar no sentido

oposto ao fluxo de calor (calor flui do meio mais quente para o meio mais frio).
G = |VT|

A formagao de maiores gradientes térmicos é induzida em materiais com
baixa condutividade térmica. Por exemplo, a condutividade térmica do ago

inoxidavel varia entre 15-25 W/m*K, do aluminio chega a 205-237 W/m*K e do
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cobre em 385-401 W/m*K (a efeito de comparagao). Portanto, a formagao de

maiores gradientes térmicos é esperada nas ligas de aco inoxidavel.

Durante a deposicéo e subsequente fusao das multiplas camadas, ocorre
um processo de ciclagem térmica inerente ao historico térmico do material.
Nesse contexto, a camada previamente solidificada imediatamente abaixo
recebe parte do calor utilizado para fundir a camada de cima, enquanto camadas
mais profundas podem também ser afetadas, com menos intensidade térmica.
Esse regime ciclico de aquecimento e resfriamento pode influenciar as
transformacdes de fase [43] ou promover modificagcbes na microestrutura
resultante. E ndo apenas nessas propriedades, mas o gradiente térmico também
influencia nas tensdes residuais, nas quais geram distor¢gdes e mudangas nas
propriedades mecanicas [44]. Roberts et al. mostrou que as tensdes residuais
desenvolvidas durante a impressdo estdo diretamente relacionadas aos
gradientes térmicos da pocga de fusdo, os quais aumentam conforme o aumento
na densidade de energia [45].

8T

O gradiente térmico junto da velocidade de solidificagéo (R =%*E

descrevem a morfologia da solidificacdo, como indicado na Figura 3-7. Quando
existe um G/R elevado, a morfologia preferencial € de estruturas planares,
quando o G/R é baixo, se favorece a formacdo de estruturas equiaxiais

dendriticas.
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Figura 3-7 - Morfologia de solidificagdo de acordo com o gradiente de
temperatura e velocidade de solidificagao [44].

Ao se considerar a MA, é evidente que a transferéncia de calor se torna
um problema mais complexo. A equagao de distribuicao de temperatura em MA

€ descrita da seguinte forma:

dT k d’*T d?T d°T
dt

— =a*V?T =
ar p*cp i dxz-l_dyz-l_dz2

T é a temperatura, t € o tempo, a é chamada de difusividade térmica, k é
a condutividade térmica, p € a densidade e ¢, € a capacidade térmica especifica

(ou calor especifico).
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O método de manufatura aditiva apresenta diversas analogias com os
processos de soldagem, uma vez que ambos compartiiham caracteristicas
fisicas e metalurgicas similares. Em particular, aspectos intrinsecos a soldagem
podem ser diretamente correlacionados a manufatura aditiva, tais como a
aplicagdo de energia altamente localizada, os rapidos ciclos térmicos, a
solidificagéo rapida em condi¢des fora do equilibrio termodinamico e seus efeitos
associados, incluindo a formacdo de defeitos internos, a evolucéo
microestrutural, o surgimento de tensdes residuais e a ocorréncia de distorgdes

geomeétricas [46].

A Figura 3-8 ilustra, de forma esquematica, um processo tipico de
soldagem utilizando eletrodo consumivel. Essa representacdo ndo tem como
objetivo descrever detalhadamente o funcionamento do processo, mas sim
evidenciar as similaridades com a MA. Entre essas correlagdes, destaca-se a
rapida solidificacdo do metal liquido. A estrutura fora do equilibrio permite a

supersaturacao das solugdes sélidas da transformacao L—S.
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Figura 3-8 - Figura esquematica de soldagem utilizando eletrodo revestido,
formando mais de uma camada. Adaptado de Welding metallurgy, Linnert, vol. 2,
ch. 13 p. 189-306. [47].

Especificamente em MA, a energia concentrada do Laser promove uma
maior facilidade de crescimento na orientagao de construgdao <001>. A extracao
de calor ocorre do liquido para as regides sélidas em contato com o liquido,
processo similar é visto para a soldagem. Dessa forma, apesar da facilidade de
crescimento na orientacdo <001>, existem desvios no crescimento em relacao
ao eixo z. A Figura 3-9 exemplifica esse fendbmeno a forma de extracéo de calor
em MA utilizando Laser, a partir das paredes da pocga de fusdo. Na condicao de
solidificagdo fora do equilibrio, pode ocorrer o aprisionamento de soluto (do
inglés solute trapping), no qual a interface liquido/sélido se move mais rapido do

que a difusividade de atomos de soluto na fase liquida.
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Figura 3-9 - Efeito do processamento e textura em MA. a) Modelo esquematico
da poca de fusdo em MA; b) Formagdo em zigue-zague observada em pegas
impressas [44], [48], [49].

As trincas a quente ocorrem em temperaturas elevadas e sua formacéao é
predominantemente intergranular, ou seja, desenvolvem-se ao longo dos
contornos de gréo [47]. A primeira faixa de temperatura em que o ago passa a
apresentar comportamento fragil corresponde ao final do intervalo de
solidificagdo. Em todos os agos estao presentes impurezas e elementos de liga
que contribuem para o alargamento desse intervalo na regido da poga de fusao.
Intervalos de solidificagdo mais amplos estdo diretamente associados a uma
maior suscetibilidade a formagao de trincas a quente, uma vez que prolongam o

tempo de existéncia de filmes liquidos intergranulares [47].

No contexto da soldagem, essa condicdo € frequentemente observada
durante a solidificacdo do cordao de solda, conforme ilustrado na Figura 3-10.
Nesse estagio, os graos em crescimento segregam soluto para a regiao liquida
remanescente, resultando na formagao de filmes intergranulares enriquecidos
em elementos de liga. Essa segregacao local favorece a persisténcia do liquido
em temperaturas elevadas, aumentando a propensao a formacgao de trincas a

quente ainda durante o regime de alta temperatura.

T l T Dire¢éo de escaneamento

Espessura de camada
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Possivel local para
formacao de trincas

Figura 3-10 - Formacéo de filmes finos que podem ocasionar trincas a quente
durante a solidificagdo de soldas [47].

3.6 Manufatura aditiva via Fusdao em Leito de P6 a Laser (LPBF) do aco
inoxidavel austenitico 316L

A Tabela 3.1 apresenta a composi¢ao quimica recomendada pela norma

ASTM F3184-16 para o ago inoxidavel 316L destinado a manufatura aditiva por

meio do processo LPBF. De modo geral, a composi¢ao especificada € muito

semelhante a empregada em chapas laminadas de aco inoxidavel 316L.

Tabela 3.1 - Composi¢cdo quimica do ago 316L para aplicagdo em LPBF (em

wt%).
Liga C Cr Ni Mn Mo P S Si
316L 0,03 16,0- 10,0- | 2,0 2,0- 0,045 0,03 1,0
max 18,0 14,0 max 3,0 max max max
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A Figura 3-11 ilustra o diagrama de Schaeffler correspondente a
composicédo do aco inoxidavel 316L, considerando os principais elementos de
liga: Cr, Ni, Mn, Mo e C. Utilizando os valores de minimo € maximo, é possivel
descrever a regiao na qual o ago inoxidavel 316L fica dentro do diagrama de
Schaeffler. A quantidade de ferrita pode variar de 0% (estrutura totalmente
austenitica) a 20%, a depender da composig¢ao da liga. A composigdo quimica
de 316L n&o se enquadra no campo de austenita + martensita (A+M), indicando

que a formacao de martensita € improvavel para essa composigao.
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Figura 3-11 - Diagrama de Schaeffler com as possiveis combinac¢des de
composicao para o AISI316L.

O aco inoxidavel 316L € amplamente utilizado na manufatura aditiva
devido ao seu bom desempenho durante e apds a impressdo, aliado as
propriedades intrinsecas que permitem sua aplicagcdo em diversos setores
industriais. Destacam-se, em especial, sua elevada resisténcia a corrosao e sua
boa estabilidade em temperaturas elevadas, caracteristicas que viabilizam seu

uso em areas que vao desde os setores petroquimico e aeroespacial até
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aplicagbes medicas e alimenticias, nas quais ha requisitos rigorosos

relacionados a oxidacéo e as condigdes sanitarias [16], [42].

Em ensaios de tragao, pecas produzidas por manufatura aditiva tendem a
apresentar propriedades mecanicas distintas daquelas obtidas por métodos
convencionais de fabricagdo [50]. A formagdo da microestrutura durante o
processo de solidificacdo rapida, bem como a diregdo de crescimento das
camadas, influencia significativamente os resultados desses ensaios. A Tabela
3.2 apresenta uma comparacado entre corpos de prova fabricados em acgos
inoxidaveis 316 e 316L por LPBF e por processos tradicionais, incluindo os
valores de resisténcia maxima a tracao (ultimate tensile strength — UTS), limite
de escoamento (yield strength — YS) e alongamento total (elongation — EL). De
acordo com os dados, os valores de UTS para a pecas processadas por LPBF
sdo ligeiramente maiores do que pecgas laminadas/forjadas seguidas de uma
normalizacéo. Os valores de YS e EL permanecem parecidos. Como descrito no
trabalho de Jagannati et al. [51], os valores de resisténcia mecénica podem ainda

se alterar de acordo com o sentido de construgao dos corpos-de-prova.

Tabela 3.2 - Resultados de ensaio de tragéo utilizando ago inoxidavel 316 e
316L, processados tanto por LPBF quanto por métodos convencionais [50],

[52], [53], [64], [55], [56], [57].

Tipo de Processo UTS (MPa) YS (MPa) EL (%)
liga
316 SS Laminagao/forjamento 586 234 50

e normalizado

LPBF 758 434 46

LPBF orientagéo 793 448 66

perpendicular
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316 SS

316 SS

316L SS

316 SS

LPBF orientagéo

paralela

Laminacgao/forjamento

e normalizado

LPBF

LPBF

Laminacgao/forjamento

e normalizado

LPBF

Laminacgao/forjamento

e normalizado

LPBF

LPBF orientacao

perpendicular

807

578

661

579

480

540-560

586

639

352

593

289

276

296

170

330-345

241

558

536

30

50

67

41

40

35-43

50

21

46
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LPBF orientacao 558 639 21

paralela

Um dos fatores mais relevantes que influenciam as propriedades
mecanicas € a microestrutura formada durante a solidificagdo do material. Nas
camadas iniciais da manufatura aditiva por LPBF, o calor gerado na poga de
fusdo é predominantemente dissipado pelo substrato, que se encontra a uma
temperatura relativamente mais baixa. Dessa forma, o inicio da solidificagdo
ocorre a partir do substrato ainda resfriado. A medida que novas camadas s&o
depositadas, a temperatura do leito de pd e das camadas previamente
consolidadas passa a governar o mecanismo de resfriamento. Essa transi¢cao
modifica o0 modo de dissipag¢ao de calor e favorece o crescimento microestrutural

em direcao a orientacgdes cristalograficas preferenciais.

Em acos inoxidaveis austeniticos processados por LPBF, as
microestruturas mais comumente observadas s&o do tipo colunar celular ou
colunar dendritica. A formagao de microestruturas equiaxiais € rara nesse
processo, devido aos elevados gradientes térmicos e as altas taxas de

solidificacao inerentes a manufatura aditiva a laser.

A microestrutura das pecas produzidas por LPBF resulta da sobreposi¢cao
sucessiva das pocas de fusdo. Quando observada em secao longitudinal a
direcdo de construgcdo, essa microestrutura apresenta uma morfologia
semicircular caracteristica (Figura 3-12), associada a interagao do laser com o
leito de po [58]. Em secgao transversal, observa-se as trilhas de varredura do

laser (Figura 3-13), podendo ocorrer sobreposi¢cao entre trilhas adjacentes [58].
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Direcao de construcao

Secao longitudinal

C) | 192 W - 0,070 mm - 1100 mms - 83,1 J/mm? | d) I 192 W - 0,080 mm - 1200 mnvs - 66,7 J/mm?
et ] 72‘7 waan ) —— - ’ Py R . IR ‘:v- 55

Figura 3-12 - Imagens de microscopio Optico de pegas fabricadas com po de
316L. a) Representagdo esquematica da seg¢do analisada; b), c) e d) Séo
imagens utilizando diferentes parédmetro de impresséo. Observa-se as pogas de
fusdo formadas pela sequéncia de deposigcbes e fusées [58].
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Figura 3-13 - Imagens de microscopio Optico de pecgas fabricadas com po de
316L. a) Representagdo esquematica da seg¢do analisada; b), c) e d) Séo
imagens utilizando diferentes parédmetro de impresséo. Observa-se as trilhas do
Laser ao longo de uma camada [58].

Por meio de microscopia eletrbnica de varredura (MEV), é possivel
identificar a subestrutura celular que constitui os grédos colunares (Figura 3-14).
Os contornos dessas células sao caracterizados por um enriqguecimento em
cromo e uma deplecao em ferro, resultado da segregacao durante a solidificacao
rapida [59]. A manufatura aditiva por LPBF de agco 316L gera uma estrutura
predominantemente austenitica, sem a presengca de fases secundarias

detectaveis [58].
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Figura 3-14 - Imagens de MEV de pecas fabricadas por LPBF com p6 de 316L.
a) Representacdo esquematica da se¢do analisada; b) e c) Imagem de diferentes
pardmetros. Nelas sdo destacadas as regibes mais grosseiras localizadas nas
bordas das pistas (se¢éo retangular) comparado as regiées do centro (se¢gdes
elipticas) [68].

O crescimento dos graos de forma colunar para o p6 de aco 316L,
impresso via Deposi¢cao de Energia Direcionada (DED), pode ser observado na
Figura 3-15, no qual é possivel identificar, através de imagens de Difragao de
Elétrons Retroespalhados (EBSD), graos colunares com um pequeno grau de
desorientagao na secao longitudinal em relagao ao sentido de construgédo. Aqui
fica mais bem descrito o desvio de angulo em relagcéo ao eixo z discutido na
sessdo anterior. Percebe-se que o desvio do crescimento de grao na orientagao
<001> ¢é ocasionado pela maior extracdo de calor da parte previamente

solidificada.
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Figura 3-15 - Orientagdo de crescimento com significativos desvios da dire¢do
<001> para o ago 316L impresso via DED. a) Imagem de EBSD; b) Fragao
numeérica pelo angulo de desorientagdo da imagem observada em (a) [42], [60].
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4 MATERIAIS E METODOS

A metodologia aplicada no projeto foi dividida em quatro etapas: estudo e
avaliacdo de meétodos de limpeza, fundicdo dos lingotes e caracterizagao,
atomizacao seguida de caracterizagao do pé e, por fim, impressao 3D por LPBF,
seguida da caracterizagao e da comparagédo com as caracteristicas de pecgas

impressas com po comercial de 316L.

4.1 Limpeza dos cavacos e avaliagao por variagcao de massa

O presente trabalho utilizou como matéria-prima cavacos provenientes de
processos industriais de usinagem, compostos majoritariamente por aco
inoxidavel austenitico 316L. A Figura 4-1 apresenta o fluxograma das etapas
iniciais desenvolvidas neste estudo, que compreendem a limpeza dos cavacos,
a fundicdo do material limpo na forma de lingotes e, posteriormente, a

atomizagao a gas em ambiente controlado.
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Figura 4-1 - Fluxograma da etapa de limpeza, da fundigcdo em formato de lingotes
e da atomizacgéo a gas.

Para a comparacao entre os métodos de limpeza avaliados, adotou-se
uma metodologia baseada na variagdo de massa das amostras antes e apos o
processo de limpeza, considerando também as massas inicial e final do frasco
Erlenmeyer utilizado. A equagdao empregada, apresentada na Equacao (3),
considera M; como a massa inicial e My como a massa final. Para cada condig&o
experimental, foram realizados, no minimo, cinco ensaios, e os resultados foram
expressos como a meédia dos valores obtidos, acompanhada do respectivo

desvio padrao.

L m; — mf
variacdo de massa (%) = —* 100
i
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O estudo teve inicio com a avaliagao de métodos de limpeza dos cavacos.
Foram analisadas quatro abordagens distintas: (I) utilizagdo apenas de agua
(método controle), (Il) limpeza com solugdo contendo agente surfactante, (Ill)
queima térmica dos cavacos, e (IV) combinagdo da limpeza com surfactante
seguida de queima (Figura 4-2). Trés diferentes propor¢cdes de surfactante
aniénico foram investigadas: 10 mL, 5 mL e 1 mL em aproximadamente 200 mL
de agua, correspondendo as razdes de 0,05, 0,025 e 0,005, respectivamente.
Em cada ensaio, foram utilizados 65 g de cavacos, retirados de um unico tambor,
que serviu como fonte de matéria-prima para todo o estudo. A escolha do
surfactante anibnico como agente de limpeza baseou-se em estudos prévios
apresentados na revisao bibliografica sobre reciclagem. No presente estudo, o
objetivo foi determinar a quantidade ideal de surfactante capaz de promover a

maior remogao possivel de contaminantes organicos.

Neste trabalho, utilizou-se um forno mufla do DEMa-UFSCar, no qual
amostras de 30 g de cavacos provenientes de cada método de limpeza, além de
uma amostra sem limpeza prévia, foram aquecidas a 300 °C por
aproximadamente 40 minutos. A temperatura adotada foi definida com base no
maior ponto de fulgor reportado para 6leos e fluidos refrigerantes utilizados na
industria [61]. A Figura 4-2 apresenta o roteiro experimental adotado para esse

ensaio. Este ensaio foi citado como “limpeza por aquecimento”, “queima” ou

“‘queima direta” ao longo do trabalho.
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Figura 4-2 - Esquema das rotas de limpeza analisadas, utilizando surfactante e
aquecimento como formas de eliminar contaminantes.

Por fim, a forma de agitacdo do material durante a limpeza com
surfactante também foi avaliada. Foi comparada a agitagdo com auxilio de um
tubo de vidro por aproximadamente 5 minutos, e a agitagao utilizando ultrassom,
realizada por 10 minutos, utilizando-se a mesma concentracao de surfactante,

de modo a avaliar a eficiéncia relativa entre as duas abordagens.

4.2 Producao dos
microestrutural

lingotes a partir dos cavacos e caracterizagao

ApoOs a realizagdo das analises, diferentes lingotes foram produzidos a
partir dos cavacos recebidos, utilizando a melhor rota de limpeza identificada
(limpeza com solugao de surfactante, seguida de queima). A fusao foi realizada
em forno de indugao, do grupo Inductotherm, operando em atmosfera ambiente.
As lingoteiras empregadas no processo foram previamente revestidas com
nitreto de boro, com o objetivo de evitar reagcbes com o metal fundido e facilitar
a desmoldagem. Os lingotes obtidos apresentaram massas entre 6 € 9 kg. A
Figura 4-3 ilustra os equipamentos utilizados ao longo desse processo.
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Figura 4-3 - Equipamentos utilizados na preparagdo do lingote. a) Cadinho
revestido; b) Molde de grafite revestido com nitreto de boro.

A microestrutura de uma amostra representativa do lingote foi analisada
por microscopia optica (MO), utilizando o microscopio Olympus BX41M-LED,
disponivel no Laboratério de Metalografia do DEMa—UFSCar. As amostras foram
preparadas por lixamento sequencial com lixas de granulometria entre 120 e
1500, seguido de polimento com suspensdo de alumina de 1 ym. O ataque
quimico foi realizado com o reagente de Vilella, aplicado durante 5 minutos, com

0 objetivo de revelar a microestrutura.

A presenca de segregacdes nos contornos de grao foi investigada por
meio de microscopia eletrbnica de varredura (MEV) e de mapeamento por
espectroscopia de energia dispersiva (EDS), empregando os equipamentos XL-

30 FEG e MIRA, disponiveis no Laboratério de Caracterizagao Estrutural (LCE).

Adicionalmente, foram realizadas medigdes de microdureza Vickers,
utilizando o durémetro disponivel no Laboratério de Metais da UFSCar. As
amostras também foram caracterizadas por difragdo de raios X (DRX), utilizando

o difratdmetro Anton Paar, equipado com tubo de molibdénio, presente no LCE-
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DEMa. Os ensaios foram conduzidos na geometria Bragg—Brentano (6—8), com
tempo total de varredura de 20 minutos, faixa angular de 5 a 50° e passo de
0,02°. A identificagcdo e comparacao das fases cristalinas foram realizadas com
base em arquivos de informacgao cristalografica (CIF) disponiveis na base de

dados Crystallography Open Database (COD).

4.3 Atomizacao a gas do material reciclado

Para o processo de atomizagao do material reciclado, foi utilizada apenas
a limpeza com queima direta dos cavacos. Os estudos prosseguiram com esse
po, por ter havido atomizagdo bem-sucedida, que gerou 9,28 kg de po, e pelas
composi¢des quimicas terem ficado proximas entre os lingotes produzidos. Os
lingotes dos cavacos reciclados foram atomizados no Laboratério de Atomizagao
do DEMa-UFSCar, utilizando o equipamento HERMIGA 75/5VI, fabricado pela
PSI-Phoenix Scientific Industries Ltd., conforme ilustrado na Figura 4-4. O
equipamento possui duas camaras de atomizag¢ao: uma para a fusdo do material
na parte superior e outra, de maior tamanho, para a descida do material. Durante
as etapas de fusido e atomizacdo, ambas as camaras do sistema tiveram o ar
removido por meio de uma bomba de vacuo, atingindo pressdes proximas a
-0,86 bar e depois foram preenchidas com gas argbénio, de modo a minimizar o

contato do material com o gas atmosférico e reduzir a possibilidade de oxidacao.

A atomizagdo foi realizada com gas argbnio sob altas pressdes. A
temperatura de superaquecimento adotada foi de aproximadamente 130 °C
acima da temperatura de fusdo do material. Ao se iniciar o processo de fusao, a
temperatura fica estavel até que todo o material ou a grande maioria dele esteja
no estado liquido. O bocal de saida do metal liquido possuia didmetro de 2,5 mm
e foi previamente aquecido com o objetivo de evitar o congelamento do metal
durante o escoamento. A pressao do gas atomizante variou entre 25 e 14 bar ao
longo do processo, decaindo gradualmente a medida que a atomizacao

avancava.
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Figura 4-4 - Atomizador a gas HERMIGA 75/5VI fabricado pela PSI. a) Camara
de fusdo; b) Camara de atomizacgao.

4.4 Analise de fluidez e morfologia do p6 produzido

O po6 obtido por atomizagdo a gas foi classificado por peneiramento,
utilizando peneiras da marca Haver & Boecker, disponiveis no Laboratério de
Atomizacdo do DEMa—-UFSCar. As faixas granulométricas selecionadas foram:
>106 pm, 106—75 um, 75-54 pym, 54-32 um, 32-20 um e <20 ym. Cada fracao
foi coletada em recipientes distintos e suas massas foram determinadas com o
auxilio de uma balanga convencional, com precisao de 0,1 g. A fluidez dos pds
foi avaliada individualmente por meio do funil de Hall, conforme ilustrado na
Figura 4-5. Posteriormente, as fragdes entre 20 e 75 ym foram reunidas, por se
tratar da faixa granulométrica considerada adequada para a impressao por
LPBF. O funil de Hall utilizado encontra-se disponivel no Laboratério de
Atomizagao do DEMa—-UFSCar.
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Figura 4-5 - Funil de Hall utilizado para analise de fluidez.

Com o objetivo de assegurar uma composicdo homogénea, os pos na
faixa de 20-75 ym foram reunidos em um unico recipiente e submetidos a
homogeneizagdo mecéanica por meio de roladores para moinhos de bolas,
disponiveis no Laboratorio de Ceramicas do DEMa-UFSCar. Uma pequena
aliquota do material homogeneizado foi entdo coletada para analise da
distribuicdo de tamanho de particulas por difracdo a laser, utilizando o
equipamento Horiba LA-930, disponivel no Laboratério de Materiais Vitreos
(LaMaV-UFSCar) e apresentado na Figura 4-6. Durante o ensaio, utilizou-se
etilenoglicol como meio liquido dispersante, mantendo-se um indice de
transmiténcia proximo de 90%, ou seja, aproximadamente 10% do feixe laser
emitido foi refletido, espalhado por refragdo e difracdo, ou absorvido pelas
particulas. A Figura 4-6b apresenta um esquema do principio de funcionamento

do equipamento para a analise da distribuicdo granulométrica, no qual os
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sensores registram desvios angulares que sao posteriormente convertidos em

distribuicao volumétrica.

HORIBA
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Bomba de circulagado
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Figura 4-6 - Analise de distribuicdo granulométrica. a) Foto do equipamento
Horiba LA-930, presente no LaMaV-UFSCar; b) Mecanismo simplificado para
deteccéo da distribuicdo granulomeétrica.

O método de difracao a laser considera as particulas como esféricas para

fins de calculo. A determinagdo da distribuigdo granulométrica é baseada no
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volume das particulas, e ndo em sua contagem numeérica. A Figura 4-7 ilustra a
relacdo entre o tamanho de particula e sua massa, evidenciando a dificuldade
de medir massas extremamente baixas associadas a particulas com diametro
inferior a 20 ym. Como exemplo, a massa de uma unica particula de 106 um é
aproximadamente equivalente a massa de cem particulas de 20 um, o que
reforga a importancia de interpretar os resultados considerando o volume e a

quantidade relativa de particulas em cada faixa granulométrica.
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Figura 4-7 - Desenvolvimento da relagdo entre a massa de uma particula de 20
um e uma particula de 106 um, esféricas e formadas do mesmo material.
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A morfologia dos pés foi analisada por meio de imagens de MEV em
equipamento Philips XL-30 FEG (Field Emission Gun). As fases presentes no pé
foram analisadas no difratdmetro Anton Paar, equipado com tubo de molibdénio.

Ambos os equipamentos disponiveis no LCE-DEMa

A porosidade das particulas foi avaliada por meio de ensaios de
picnometria a gas hélio, com o objetivo de determinar a densidade esquelética
dos pos produzidos, conforme a norma ASTM B923-22. O equipamento utilizado
foi o Micromeritics AccuPyc 1330, disponibilizado pelo Laboratério de Ceramicas
do DEMa-UFSCar.

4.5 Impressao de corpos de prova via LPBF

O fluxograma apresentado na Figura 4-8 ilustra o esquema de trabalho
adotado nesta etapa do estudo. Nessa fase, foram produzidos corpos de prova
com o po reciclado, previamente atomizado e peneirado no DEMa-UFSCar, e
com um pé comercial de ago inoxidavel 316L, empregado como material de

referéncia.
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Impressdo das pecgas por LPBF

Impressao de corpos de
prova

Parametros otimizados
para o 316L no
equipamento

P6 comercial

Pé reciclado aco
316L Arcelor

inoxidavel austenitico

Anilise de Microscopia dptica e
dureza Eletronica de Varredura

. - Difracao de

Figura 4-8 - Fluxograma para a se¢do de manufatura aditiva.

A impressao 3D foi realizada no equipamento OmniSint-160, fabricado
pela Omnitek e instalado no Laboratério de Processamento de Materiais por
Laser (LMPLab) do DEMa—UFSCar. O sistema utiliza um laser de fibra dopado
com itérbio (Yb), do tipo flat-top, com poténcia maxima nominal de 300 W. A
estratégia de varredura adotada foi padronizada como short stroke with angle

Shift, na qual cada camada apresenta uma rotagao de 67° em relacdo a camada
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anterior. A atmosfera de impressao foi rigorosamente controlada, utilizando

argdnio como gas inerte, com concentragado de oxigénio mantida abaixo de 900

ppm.

Os parametros de processamento considerados 6timos foram definidos
com base nos estudos em desenvolvimento do mestrando Luiz Henrique
Quinquiolo Ribeiro de Lima. No trabalho, a otimizagdo dos parametros foi feita
para o po de aco inoxidavel AISI 316L comercial. A Tabela 4.1 apresenta os
parametros adotados para cada condi¢cdo de impressao. Embora tenham sido
empregadas variagdes entre os conjuntos de parametros, os resultados obtidos
indicaram que tais diferencas ndo foram determinantes para as conclusbées do

presente trabalho.

Tabela 4.1 - Parametros utilizados na impresséo tanto com o po reciclado, quanto
com o po6 316L comercial.

Parémetro Amostra reciclada Amostra 316L
comercial

Poténcia (W) 300 300

Velocidade (mm/s) 360 250

Espessura de camada | 0,03 0,03

(mm)

Distancia entre pistas | 0,07 0,07

(mm)

Densidade de energia | 396,83 571,43

volumeétrica (J/mm?3)
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O desenho técnico dos corpos de prova impressos € apresentado na
Figura 4-9. As geometrias foram desenvolvidas como uma adaptagé&o da norma
ASTM E8/E8M-24 [62], de modo a permitir o acoplamento adequado as garras
do equipamento de ensaio de tragdo. Embora as dimensdes nao estejam
totalmente em conformidade com a norma, os resultados obtidos puderam ser
comparados com dados da literatura, mesmo ndo havendo essa comparacao
prevista inicialmente. Os modelos foram elaborados no software Fusion e
exportados no formato “stl” para posterior leitura e processamento no

equipamento OmniSint-160.
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Figura 4-9 - Desenho técnico do corpo-de-prova. Dimensées em milimetros.

Os corpos de prova foram impressos sob diferentes orientagdes e
condicdes. Para o po reciclado, foram produzidas amostras utilizando o primeiro
conjunto de parametros, nas orientagcdes de 0°, 45° e 90° em relagéo a diregao
de construgao (Figura 4-10b). Ja para o p6 comercial de 316L, as pegas foram
impressas exclusivamente na orientagdo de 90°, empregando o segundo
conjunto de parametros (Figura 4-10a). No escopo do presente trabalho, as
analises foram concentradas nos corpos de prova impressos na orientagao de

90° e utilizando os parametros previamente identificados.
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Figura 4-10 - Amostras de ago inoxidavel austenitico produzidos via LPBF. a)
Material comercial; b) Material reciclado.

4.6 Caracterizagao dos corpos de prova produzidos via LPBF

A porosidade das amostras foi determinada por meio da medi¢cdo da
densidade relativa, utilizando o principio de Arquimedes. Os ensaios foram
conduzidos conforme a norma ASTM B962-23 [63], empregando a balancga
Sartorius MSA2255, com resolugao de cinco digitos, disponivel no Laboratério
de Atomizagao do DEMa-UFSCar.

As pecas impressas foram seccionadas transversalmente em relacéo a
direcdo de crescimento, e a microestrutura foi analisada tanto nesta secgao
transversal quanto na face da amostra, conforme ilustrado na Figura 4-11. Os
cortes foram realizados com a cortadora IsoMet-5000, disponivel no Laboratério
de Metais do DEMa—-UFSCar. As analises microestruturais por microscopia
optica, MEV e DRX foram realizadas com os mesmos equipamentos

empregados na caracterizagao dos lingotes e dos pos.
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Secao transversal

Face da amostra

Figura 4-11 - Regibes analisadas das amostras de 316L produzidas por LPBF.

Os ensaios de tragao foram realizados em regime uniaxial, a temperatura
ambiente, utilizando a maquina universal de ensaios Instron 5500, apresentada
na Figura 4-12, disponivel no Laboratorio Multiusuario de Ensaios Mecanicos do
DEMa-UFSCar. A taxa de deformacao aplicada foi de 0,001 s™, correspondente
a uma velocidade de deslocamento de 0,015 mm/s.

Figura 4-12 - Equipamento Instron 5500 utilizado no ensaio de ftragcdo. a)
Montagem da extensometria dptica; b) Imagem da area util a ser tracionada.
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A deformacao foi medida por extensometria éptica, empregando o video-
extensémetro Instron, modelo 2663-821. O sistema registra a deformacéo em
funcéo do tempo a partir de duas marcacgoes iniciais aplicadas no corpo de prova,
que definem um comprimento de referéncia. A medida que o ensaio progride, a
variacao da distancia entre essas marcacdes é continuamente monitorada até a
ruptura do material. Ao final do ensaio, os dados de deformacido sao
sincronizados temporalmente com os dados de tensao, permitindo a construcéo

das curvas tensdo—deformagéo (o-€).

4.7 Caracterizagao composi¢ao quimica e elementar do carbono

Com o objetivo de monitorar a reciclabilidade do material ao longo das
diferentes etapas de processamento, foram realizadas analises de composicéo
quimica por Espectroscopia de Emissdo Optica por Centelha (S-OES) nos
lingotes, pos e pecas impressas. Essas analises foram conduzidas no Centro de
Caracterizacdo de Materiais (CCDM) da UFSCar. Adicionalmente, a
quantificacdo do teor de C foi realizada por combustdo direta, seguida de
deteccao por absorcao no infravermelho, utilizando o equipamento LECO CS-
844.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Métodos de limpeza dos cavacos

A Figura 5-1 apresenta os resultados de variagdo de massa em fungao
dos diferentes métodos de limpeza empregados para os cavacos: (a) limpeza
manual e limpeza ultrassénica; (b) diferentes proporgdes de surfactante; (c)
método de limpeza por aquecimento; e (d) limpeza prévia (agua ou surfactante)

seguida de queima.

O ensaio de limpeza ultrassénica realizado com 1 mL de surfactante nao
apresentou diferencgas significativas em relagéo a limpeza manual, indicando que
ambos os métodos de mistura possuem eficiéncia semelhante na remocgao de
contaminantes. Esse resultado sugere que os processos atingem um limite
proximo de remogao, uma vez que técnicas distintas conduziram a valores de

variacao de massa comparaveis.

Os valores de variacdo de massa obtidos com 10, 5 e 1 mL de surfactante
mostraram-se semelhantes quando considerado o desvio padrao, apresentando
valores de (0,302 +0,091)%, (0,352 +0,079)% e (0,422 +0,049)%,
respectivamente. Embora a analise das médias indique um leve aumento na
quantidade de massa removida com a reducdo do volume de detergente, os
resultados sugerem a existéncia de um limite de eficiéncia do surfactante na
remogcao dos contaminantes presentes nos cavacos. Assim, 0 aumento da
quantidade de surfactante n&do implica, necessariamente, maior remocado de
contaminantes. Em contraste, o ensaio controle realizado apenas com agua
resultou em uma variagdo de massa significativamente menor, de (0,129

10,028)%, evidenciando a efetividade do uso do surfactante.



50

QD
~
O

~—

0.5 0.5

SR

0.2

—

0.1 1

Variagao relativa a massa total (%)
Variagao relativa a massa total (%)

0.0 : : : -
Mecanico Ultrassom 10 ml Sml 1 ml Agua

Tipo de limpeza Tipo de limpeza

O
~
o

0.6

0.7
0.5 064
05-
0.4]
03]
0.2

0.14

Variagao relativa a massa total (%)

Variagao relativa a massa total (%) ~—

0.0-
-t < T > T  _1*r T ’ .
10 ml 5ml 1ml Agua S/ limpeza 10ml 5ml 1ml Agua S/limpeza

Tipo de limpeza Tipo de limpeza

Figura 5-1 - Variagdo de massa em fungdo do método de limpeza utilizado: (a)
variagdo de massa obtida por limpeza manual e por limpeza ultrassbnica, ambos
com aplicagdo de 1mL de surfactante; (b) variagdo de massa para diferentes
proporgdes de surfactante; (c) variagdo de massa associada ao método de
limpeza por aquecimento das condigbes previamente limpas; e (d) soma das
variagbes de massa correspondentes a remogdo de contaminantes por limpeza

prévia (agua ou surfactante), seguida de aquecimento (somatério das variagbes
de massa em (b) e (c)).

No processo de queima, as amostras sem limpeza prévia e aquelas
lavadas apenas com agua apresentaram as maiores variagbes de massa,
correspondentes a (0,491 £ 0,040)% e (0,379 + 0,055)%, respectivamente. Ja os
cavacos previamente limpos com 10, 5 e 1 mL de detergente apresentaram
menores perdas de massa durante o aquecimento, com valores de (0,249 +
0,037)%, (0,237 + 0,082)% e (0,205 + 0,083)%, respectivamente. Esses
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resultados indicam uma correlagéo entre os contaminantes removidos na etapa
de limpeza com surfactante e aqueles eliminados durante o aquecimento. As
amostras submetidas a limpeza prévia apresentaram menor variagdo de massa
na queima, sugerindo que parte significativa dos contaminantes ja havia sido
eliminada na etapa com surfactante. Ao atingir o ponto de fulgor, assume-se que
0s compostos orgéanicos presentes sejam convertidos em dioxido de carbono
(CO,) ou monoxido de carbono (CO). Os fluidos refrigerantes e 6leos de
usinagem sao considerados compostos organicos constituidos por longas
cadeias de carbono. O trabalho de Palimaka [64] apresenta curvas que
relacionam a emissédo de CO e CO, com o aumento da temperatura, indicando
que, a partir de 300 °C, ocorre um aumento significativo da formagéao de CO,,
associado a queima completa dos compostos presentes em cavacos de
aluminio. De maneira analoga, neste estudo, a transformacdo dos
contaminantes do estado liquido para o gasoso foi avaliada indiretamente por

meio da variagao de massa das amostras.

A soma das variagdes de massa decorrentes da limpeza com 10, 5e 1 mL
de detergente, seguida do processo de queima, resultou em valores totais de
(0,551 £ 0,099)%, (0,574 + 0,114)% e (0,619 = 0,073)%, respectivamente. Para
0 caso da limpeza realizada apenas com agua, seguida de queima, a variagéo
total de massa foi de (0,508 + 0,061)%. Ao final, percebe-se que houve uma
variagao de massa maior com 0s dois processos de limpeza associados quando
comparada a utilizando somente uma condicdo. E importante destacar que a
condicdo com limpeza apenas por aquecimento é observada uma variagao de
massa muito proxima as condicbes combinadas de limpeza prévia e
aquecimento, considerando os desvios das medidas. Apds a queima dos
cavacos, percebe-se que houve uma mudanga de coloragdo nos cavacos com e
sem limpeza prévia utilizando solugédo de surfactante (Figura 5-2). Mostrando,
por outro lado, que apesar de nao existir uma diferenga significativa na variagéo
de massa, ainda existem alteracbes com aplicagao do surfactante. Entende-se,
portanto, que parte dos contaminantes nao vai embora por aquecimento, ficando

aderido a superficie do cavaco. Essa observagao indica que, embora ndo seja
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detectada diferenga significativa na variagdo de massa, a aplicagédo do
surfactante ainda promove alteracbes na superficie. Uma parcela dos
contaminantes ndao é completamente removida apenas pelo aquecimento,

permanecendo aderida a superficie do cavaco.

Essa mudanca provavelmente esta associada a formacao de filmes finos
de Oxido na superficie, um comportamento comum em acos inoxidaveis
submetidos a oxidacdo em temperaturas moderadas [65]. Essas camadas de
oxido nao foram claramente identificadas no estudo de variagcdo de massa, uma
vez que a variagao observada foi minima quando comparada a massa removida
pelo uso do surfactante. A tonalidade dourada observada, mais evidente nos
cavacos nao previamente tratados com surfactante, pode resultar diretamente

de maior interagdo entre os contaminantes organicos e o oxigénio, favorecendo

o crescimento de um filme de 6xido mais pronunciado.
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Figura 5-2 - Cavacos apo6s os processos de limpeza. a) Como recebido; b)
Apenas aquecimento,; ¢) Solugdo de surfactante seguida de aquecimento.
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Os cavacos foram avaliados quanto ao teor de carbono utilizando o
equipamento LECO CS-844. As analises foram realizadas a partir de pequenas
amostras representativas de cada método de limpeza, com o objetivo de
quantificar o teor de carbono presente. Embora os resultados ndo sejam
considerados conclusivos, devido a quantidade limitada de material analisado e
a possivel heterogeneidade dos cavacos, os valores obtidos mostraram-se
consistentes com os valores de variacdo de massa. A Tabela 5.1 apresenta os
teores de carbono medidos, destacando que os cavacos submetidos a limpeza
com solugcdo de surfactante, seguida de queima, apresentaram as menores
porcentagens de carbono. Nos resultados obtidos, a limpeza com 1 mL de
surfactante resultou em um teor de carbono de 0,19 wt% C, enquanto o processo
de queima direta apresentou valores proximos de 0,12 wt% C, indicando maior
eficiéncia deste segundo método na reducéo do teor de carbono. A associagéo
de ambos o0s processos, por sua vez, promoveu uma redugado ainda mais
significativa do teor de carbono, alcangando 0,061 wt% C. Essa redugéo
expressiva abre uma perspectiva adicional, sugerindo que os contaminantes
removidos pelo uso do surfactante influenciam de forma relevante o teor final de
carbono, mesmo quando nado se observa uma variagdo de massa muito

significativa.

Entretanto, é importante destacar que, embora os resultados sejam
coerentes entre si, existe a possibilidade de o resultado nao ser representativo
uma vez que a quantidade utilizada para o ensaio foi pequena (cerca de 3g) do
total. Estudos adicionais de composicdo de carbono utilizando cavacos mais
controlada sao necessarios para confirmar as hipéteses levantadas da reducéao

de teor de carbono.

Tabela 5.1 - Anéalise elementar de C para diferentes métodos de limpeza.

Meétodo C (wt%)

Apenas agua 0,248 +0,004
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1mL de surfactante 0,190 +0,014
Queima direta 0,122 +0,014
1mL de surfactante + queima 0,061 £0,002

5.2 Refusao dos cavacos

Dentre os processos avaliados, dois foram selecionados para a obtencao
dos lingotes: a limpeza por meio de solugéo de surfactante e a fusdo sem o uso
de surfactante. Como esse material seria fundido, ndo foi realizada limpeza
combinada com aquecimento. A Tabela 5.2 apresenta os resultados da
composi¢cado quimica dos lingotes produzidos. A analise elementar de carbono
indicou teores elevados em ambas as amostras: 0,340 wt% para o lingote obtido
a partir de cavacos submetidos apenas a queima direta e 0,305 wt% para o
proveniente do processo de limpeza com solugdo de surfactante. Ambos os
lingotes foram fundidos em forno de inducdo Inductotherm, com aquecimento
gradual até a temperatura de fuséo (=1300 °C). Para o inicio da fusdo de ambos
os lingotes, foi utilizado aproximadamente 1,5 kg de ago inoxidavel austenitico

em barra que possuia 0,14 wt% de C.

Conforme discutido anteriormente, teores elevados de carbono podem ser
criticos para componentes produzidos por manufatura aditiva, uma vez que a
formagdo de carbonetos, com durezas da ordem de 1200 HV
[66]significativamente superior a da matriz austenitica, tende a aumentar a

suscetibilidade a fragilizagao e a nucleagao de trincas.
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Tabela 5.2 - Composi¢do quimica dos lingotes produzidos e seus devidos
meétodos de limpeza.

Amostra C Cr Ni Mo Mn Fe
(wt%) (wt%) (wt%) (wt) (wt%) (wt%)

Queima direta 0.340 19.66 15.87 0.099 1.14 Bal.

Limpeza com surfactante 0.305 20.33 18.32 0.168 1.22 Bal.
(proporgéao de 1 mL)

A microscopia Optica realizada em ambos os lingotes (Figura 5-3)
evidencia a segregacéo de soluto e a formagao de uma microestrutura dendritica
ao longo do material. As regides de encontro das dendritas correspondem a
locais de maior segregacao de soluto e a formagao dos contornos de grao. Esse
comportamento esta associado a instabilidade da interface solido—liquido
durante a solidificagédo, que promove a rejeigao e o acumulo de soluto nos limites
das dendritas. Os contornos de grao tornam-se mais claramente visiveis em

maiores ampliacdes, como exemplificado na Figura 5-3b.
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Figura 5-3 - Imagens de microscopio optico dos lingotes, destacando a formagéo
de uma estrutura dendritica. (a, b) Lingote obtido com o cavaco limpo em solugdo
de surfactante; (c, d) Lingote obtido do cavaco por queima direta.

A imagem obtidas por MEV, apresentadas na Figura 5-4, é do lingote
fabricado utilizando o método de queima direta. O mapeamento por
Espectroscopia de Energia Dispersiva de Raios X (EDS), revela a presencga de
precipitados com elevada concentragdo de Cr, concomitante a redugéo dos

teores de Fe e Ni, que provavelmente correspondem a carbonetos de cromo.
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Figura 5-4 - Imagem de MEYV utilizando mapeamento de EDS em uma visdo com
menor magnificacdo. A solidificacdo ao ar permitiu a formagao de segregacbes
visiveis em MEV.

Com o aumento da magnificagdo de uma dessas regides (Figura 5-5),
verifica-se que os carbonetos sao nucleados em inclusées contendo Si, O, Mn e
S. A formacdo de inclusbes do tipo 6xidos de silicio (SiOx) e sulfetos de
manganés (MnS) é bem documentada na literatura e relativamente comum em
acos. Esses elementos presentes nos agos podem ser incorporados durante o
processamento, por meio da combinacdo de diferentes tipos de sucatas. A
presenga de manganés (Mn) desempenha um papel importante ao evitar a
formacéao da inclusdo ndo metalica FeS, que possui baixo ponto de fusdo e pode
favorecer o desenvolvimento de trincas a quente durante a solidificagéo [67],
[68]. Por outro lado, a formacéao de inclusées de MnS, embora benéfica do ponto
de vista da mitigagcao da fissuragdo a quente, é relevante por exercer influéncia
negativa sobre as propriedades de corrosdo do material, especialmente em
ambientes agressivos [69]. A taxa de resfriamento durante a fundigdo € lenta
quando comparada a manufatura aditiva. Dessa forma, o tempo necessario para

que os precipitados se formem durante a solidificagdo também & maior. Isso
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facilitou identificar os principais precipitados e segrega¢des nos contornos de
gréo [3], [7], [20].

100pum ! f 25um 1

Figura 5-5 - Imagem de MEV de uma das segregac¢bes encontradas no lingote.
A indicagdo no EDS em mapa mostra uma combinacao de Si, O, Mn e S.

Nos contornos de grao, indicados na Figura 5-6, observaram-se regides
com alteragdes significativas na composi¢cao quimica em comparagao ao interior
dos graos. Nessas regides, foi identificada maior concentracédo de Cr e C,

concomitante a reducéo ou auséncia de Fe e Ni, além da presencga de inclusdes
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nao metalicas do tipo sulfeto de manganés (MnS). A elevada concentragao
localizada de Cr e C constitui um ponto de atencdo, uma vez que indica a
formagao de carbonetos de cromo, conforme posteriormente identificado nas

analises por DRX.

A presenca de carbonetos de cromo nos contornos de grao pode estar
associada as maiores concentracbes de carbono no material reciclado, bem
como as menores taxas de resfriamento durante a solidificacdo, o que
proporciona maior tempo para a difusdo de elementos formadores de
carbonetos. A tendéncia de precipitacdo preferencial nesses contornos,
amplamente reportada na literatura, esta relacionada a maior energia livre
dessas regides, favorecendo a nucleagcdo de fases ricas em Cr, como os
carbonetos do tipo M23Cs [70], [71].
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Figura 5-6 - Imagem de MEV e mapeamento de EDS destacando uma formacéo
nos contornos de grdo. O EDS em mapa apontou auséncia de Fe e Ni, alta
concentragéo de Cr e a tendéncia de concentragdo de C. A imagem confirma a
formagcdo de carbonetos de cromo no contorno de grdo, corroborada pelo
resultado de composigdo quimica.

As analises de DRX foram feitas em ambos os lingotes e apresentadas na
Figura 5-7. A austenita foi identificada nos dois lingotes. Também foram
identificados alguns picos de carboneto, especificamente o M23Cs, em ambos os
lingotes. Os picos de difragdo foram observados em 19,2°, 23,6°, 28,6° e 33,86°
para o lingote produzido por aquecimento direto. Em contraste, para o lingote
previamente limpo com surfactante, os picos apareceram em 23,44°, 30,98°,

33,38° e 33,7°. A amostra aquecida diretamente apresentou picos mais
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pronunciados e de maior intensidade, o que implica um maior teor de carbonetos
ou um maior tamanho desses carbonetos nessa condicdo. A presenca de
carbonetos do tipo Cr2sCs confirma um teor de carbono mais elevado, em
concordancia com a analise quimica. A taxa de solidificagcdo mais lenta durante
a fundicao levou a microsegregacéao localizada e a precipitacdo de carbonetos

durante o resfriamento.
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Figura 5-7 - Difragcdo de Raios-X dos lingotes produzidos.

Medidas de dureza Vickers foram realizadas nos lingotes obtidos com
cavacos limpos por queima direta e por surfactante. A Figura 5-8 apresenta
valores de dureza Vickers de 160 + 3 HV para o lingote obtido por queima direta
e de 173 £ 4 HV para o lingote previamente limpo com solugéo de surfactante.
Esses resultados sugerem que nao ha diferenga estatisticamente significativa
entre as condicdes de limpeza, indicando resisténcia mecanica semelhante em
ambos os lingotes. Os valores de dureza sao comparaveis aos tipicamente

observados em agos inoxidaveis austeniticos no estado bruto de fusao [72].
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Figura 5-8 - Microdureza Vickers para 0s lingotes produzidos.

5.3 Diagrama de equilibrio das ligas recicladas.

Calculos termodindmicos foram realizados por meio do método
CALPHAD, no software ThermoCalc®, para as composi¢cdes obtidas nos
lingotes. Esses calculos, conduzidos a pressao de 1 atm e com intervalos de
temperatura de 1 K, permitiram a geragao de diagramas de fases em equilibrio,
apresentados nas Figura 5-9b—d, abrangendo a faixa de temperatura de 600 °C
a 1500 °C para as ligas analisadas. O diagrama correspondente ao acgo AlSI
316L é apresentado para fins de comparacdo. No AlSI 316L convencional, a
solidificagdo tem inicio com a formacao da fase CCC (ferrita), seguida da
precipitagdo da fase CFC (austenita). Com a redugao da temperatura, a fase
CCC transforma-se gradualmente em CFC, sendo completamente consumida
proximo a 1300 °C. Pouco abaixo de 900 °C, ocorre a formacao do carboneto
M,;C¢ e da fase sigma. Em contraste, as composi¢cdes das ligas recicladas
inibem a formagao da fase CCC, resultando em uma solidificagédo inteiramente

CFC. A solidificagdo completa ocorre em torno de 1350 °C, com a formacao
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transitéria de carbonetos M,C; proximo a 1250 °C, os quais persistem até

aproximadamente 1100 °C, quando sio substituidos por carbonetos M,;Cs.

A Figura 5-9a também apresenta as curvas de Scheil-Gulliver para a
solidificagcdo em condi¢des de néo equilibrio. Em consonancia com as previsdes
de formacdo de fases em equilibrio, o aco inoxidavel AISI 316L inicia a
solidificagdo a 1440 °C com a formagéao de ferrita (L — L + CCC). Por volta de
1430 °C, tem inicio a nucleagao da austenita (L + CCC — L + CCC + CFC), a
qual prossegue até que a solidificagdo completa ocorra proximo a 1413 °C. Em
contraste, as ligas recicladas iniciam a solidificac&o ligeiramente mais cedo, a
1415 °C para a composi¢ao do lingote obtido com cavacos apenas queimados e
a 1412 °C para o lingote obtido com cavacos previamente lavados. Em ambos
os casos, a fase CCC é totalmente suprimida e a solidificagdo ocorre pela
formagao primaria de austenita (L — L + CFC) até aproximadamente 1284 °C.
Nesse estagio, comegam a precipitar carbonetos dos tipos M,;C¢ € M,C; (L +
CFC — L + CFC + M,;C¢ + M,C3), que continuam a se formar até 1281 °C,

quando as ligas atingem a solidificagdo completa.
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Figura 5-9 - a) Curvas de Scheil-Gulliver para o ago inoxidavel austenitico AISI
316L e para as ligas recicladas; b), c) e d) fragbes volumétricas de fases em
equilibrio calculadas entre 600 °C e 1500 °C por meio do software termodindmico
ThermoCalc®; b) para o AISI 316L; c) para as ligas recicladas sem lavagem; e
d) para as ligas recicladas com lavagem.
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A parametro de suscetibilidade a formagéao de trincas a quente (HCS, hot
cracking susceptibility) foi avaliada por meio das curvas de solidificacdo de
Gulliver-Scheil (Figura 5-9a) e do modelo matematico proposto por Sindo Kou
[73]. A avaliacdo concentrou-se no intervalo de temperatura (AT) préximo ao
ponto em que a fragdo solida (fs'/?) se aproxima de 0,99. A liga AISI 316L
apresentou um valor de HCS de aproximadamente 325K, em concordancia com
resultados previamente reportados [74]. As ligas recicladas apresentaram
valores de HCS de 147K para a condigdo sem lavagem e de 161K para a
condi¢cao com lavagem. De acordo com o modelo de Kou, um valor mais elevado
de HCS indica que o liquido apresenta maior resisténcia a contracdo de
solidificacdo, aumentando a probabilidade de ocorréncia de trincas durante a
solidificacdo. Contudo, € importante destacar que o HCS nao prevé diretamente
a formacao de trincas, mas indica o grau de suscetibilidade de uma liga a trinca

durante a solidificagao [75].

Embora os resultados deste estudo indiquem que as ligas recicladas sao
menos propensas a fissuragado, dados experimentais indicam uma tendéncia
distinta. A segregacéo de carbonetos nos contornos de grao parece criar zonas
localmente frageis, aumentando o risco de formacé&o de trincas. Dessa forma, &
fundamental considerar tanto as propriedades da liga quanto a microestrutura ao
avaliar o potencial de trinca durante a solidificacdo. Por exemplo, o intervalo de
solidificagdo (AT) é particularmente relevante, uma vez que valores mais
elevados de AT sao conhecidos por aumentar a suscetibilidade a formacao de
trincas a quente. Nesta pesquisa, o aco austenitico AlISI 316L apresenta um AT
de 27 K, enquanto as ligas propostas exibem valores de AT de 134 K e 131 K,
respectivamente. Esse resultado contradiz o modelo de Kou, sugerindo que as
ligas recicladas podem, na realidade, ser mais suscetiveis a fissuragao do que o
aco inoxidavel AISI 316L.

Adicionalmente, durante a solidificacao, a transi¢cao do estado liquido para
o solido nao ocorre de forma instantanea. Consequentemente, a medida que a

fracdo solida aumenta, o liquido remanescente torna-se progressivamente
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enriquecido em elementos de liga (isto €, C, Cr, Mo e Mn), formando uma zona
pastosa (mushy zone) entre as interfaces liquida e sdlida. Na etapa final da
solidificagédo, a fase solida sofre contragcdo, gerando tensdes internas. Essas
tensGes podem atingir valores extremamente elevados em regides localizadas,
resultando na separagao da interface liquido—sélido. Em outras palavras, a
fissuragcdo do material € causada pela competicdo entre a ductilidade da fase
sélida e o acumulo de tensdes geradas durante a solidificagao [76]. Asegregacao
durante a solidificagdo produz um liquido com composigdo distinta da liga
original, criando, assim, um desequilibrio termodindmico que amplia a faixa de
temperatura. Como consequéncia, maiores deformacgcbes acumulam-se no
sistema, principalmente nos contornos separados por finos filmes liquidos,
resultando em fissuracdo quando essa deformacao excede a um valor critico
[76].

Nesse contexto, a composi¢ao da liga exerce um efeito predominante
sobre a cinética de solidificagdo e a suscetibilidade a fissuragdo. De modo
semelhante, o efeito de um elemento de liga é influenciado pela presenga de
outros elementos de liga. Portanto, é essencial determinar a influéncia das
concentracdes dos elementos de liga para cada composi¢ao. Neste estudo, as
composi¢des propostas baseiam-se no ago inoxidavel AISI 316L, que apresenta
baixo teor de carbono (< 0,03 % em massa) e teores representativos de cromo
(16-18 % em massa) e de niquel (10-14 % em massa) como principais
elementos de liga. As ligas recicladas apresentam niveis mais elevados desses
elementos em comparagao ao AlSI 316L. Entretanto, para os agos inoxidaveis
austeniticos, é fundamental considerar os teores equivalentes, isto €, Creq € Nieg,
uma vez que isso permite estabelecer com maior precisdo o efeito da
composi¢ao da liga sobre a suscetibilidade a fissuragao a quente (HCS). Para
esse fim, os valores de Creq € Nieq foram determinados a partir das relagdes
matematicas extraidas do diagrama de Schaeffler, conforme apresentado a

sequir [77].

Crpq = Cr + Mo
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Nigg = Ni+30-C+0.5-Mn

Embora existam diversos modelos para o calculo dos teores de Creq €
Nieg, cOMo 0s propostos em [78], [79] e no diagrama WRC-1992 [80], [81] este
estudo concentrou-se no modelo de Schaeffler. De acordo com as equacdes de
Creq € de Nieg, as ligas recicladas apresentam valores mais elevados de Nieq. O
aco inoxidavel AISI 316L possui teores de Creq € Nieg de 19,5% e 15,4%,
respectivamente, enquanto as ligas recicladas apresentam Creq entre 19,8 -
20,5% e Nieq entre 27,2 - 28,7%. Arazao Creq/ Nieq para o AlSI 316L € de 1,3, ao
passo que, has composi¢des propostas, esse valor € de 0,7. Kujanpaa et al. [82]
relataram que agos austeniticos com razao Creq / Nieq inferior a 1,5 sao altamente
suscetiveis a fissuracdo durante a solidificacdo. De forma semelhante,
Karjalainen et al. [78] observaram que agos com maiores percentuais de Nieq

tendem a apresentar maior propensao a fissuragao.

O efeito do teor de carbono, de Creq € de Nieqg sobre o intervalo de
solidificacdo e a suscetibilidade a fissuragéo a quente foi avaliado por meio do
método CALPHAD, utilizando o software ThermoCalc®. Nesta etapa, o HCS foi
obtido diretamente a partir de calculos termodinamicos, em vez do modelo
matematico proposto por Kou. Os resultados obtidos sdo apresentados na Figura
5-10. Conforme discutido anteriormente, o HCS (Figura 5-10a) e o AT (Figura
5-10b) apresentam comportamentos opostos; assim, este estudo concentra-se
principalmente no AT. O aumento de AT é impulsionado principalmente pelo
maior teor de carbono, enquanto o aumento do teor de Nieq (€em niveis minimos
de carbono) exerce um efeito negativo. Além disso, niveis mais elevados de Creq

reduzem ligeiramente o AT, uma vez que aumentam significativamente o HCS.
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Figura 5-10 - Diagramas ternarios mostrando a influéncia de Creq e Nieq para a)
HCS; b) AT.

A concentracdo dos elementos de liga influencia os tipos e as quantidades
das fases que se formam. A Figura 5-11 ilustra como os teores de C, Creq € Nieq
afetam a formacgao de fases em temperaturas de 1400 °C (Figura 5-11a), 1350
°C (Figura 5-11b) e 1300 °C (Figura 5-11c). O aumento do teor de Nieq € a
reducdo do teor de carbono promovem maior estabilidade da fase CFC
(austenita), o que impede a formacgao da fase CCC (ferrita), conforme indicado
no diagrama de Schaeffler (Figura 5-11d). Por outro lado, niveis mais elevados
de Creq estabilizam a fase CCC (Figura 5-11a). Durante a solidificagao (Figura
5-11b e Figura 5-11c), a fase CCC é gradualmente substituida pela fase CFC,
resultando em uma microestrutura isenta de fase CCC, semelhante a observada

na Figura 5-9 para o aco AlISI 316L.
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Figura 5-11 - Diagrama de fases ternario para a) 1400°C; b) 1350°C; c¢) 1300°C;
d) Diagrama de Schaeffler mostrando os efeitos da quantidade de C, Creq € Nieqg
nas formacgées de fases dos compostos estudados.

Conforme relatado em estudos anteriores [83], [84], [85], a fase ferritica
(CCC) é mais ductil do que a fase austenitica (CFC). A presencga da fase CCC
durante a solidificagéo é favoravel, pois atenua as elevadas tensbées que podem
se formar nesse processo, prevenindo, assim, a formagéo de trincas ao longo
dos contornos dos graos, com filmes liquidos continuos [86], [87]. A presenga da
fase CCC também pode mitigar a formacao de trincas em razdo de seu baixo
coeficiente de expansao térmica (11-107°) e de sua elevada condutividade
térmica (50 W-m™-°C™"), quando comparada a fase CFC (18:107® e 16
W-m™-°C™, respectivamente). Por sua vez, a fase CCC exerce um efeito

refinador, permitindo a formagédo de um maior numero de contornos de gréo e

- 0.3
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uma melhor distribuicdo das tensdes internas geradas durante a solidificagao do

material [77].

A supressao da fase CCC e a formagdo de um elevado volume
exclusivamente da fase CFC na etapa de solidificagdo aumentam
substancialmente a probabilidade de trincamento do material, conforme refletido
em resultados previamente reportados por Wang [88] para composigdes de agos
austeniticos AISI 310, AISI 316 e AISI 304 processados por técnicas de
soldagem a laser. A presenca de segregagdes de C e Cr nos contornos de gréao
indica a propensao de formagao de uma regiao fragil, na qual pode também

influenciar na maior propenséao a formagao de trincas.

No presente trabalho, ndo foi observada a ocorréncia de trincas ao longo
da microestrutura dos lingotes. Isso provavelmente se deve as taxas moderadas
de resfriamento durante a fundigao, que favorecem a redistribuicdo parcial dos
elementos segregantes nos contornos de grao. Ainda assim, o mapeamento por
EDS revelou enriquecimento de carbono nessas regides, indicando um risco
potencial de trincamento sob taxas de resfriamento mais elevadas, como as
observadas em processos de soldagem. O estudo demonstra que a auséncia da
fase CCC durante a solidificagdo das ligas recicladas pode aumentar sua
vulnerabilidade ao trincamento sob condi¢des de resfriamento rapido. De modo
geral, as formagdes de fase previstas apresentam boa concordancia com os

resultados experimentais obtidos nos lingotes.

5.4 Caracterizagao dos pos atomizados e comercial.

Devido a pequena diferenga de composicao entre o lingote obtido a partir
de material limpo com solugao contendo surfactante e aquele limpo apenas por
queima, optou-se por dar continuidade aos estudos utilizando exclusivamente o
lingote produzido com cavaco submetido somente a queima. Além disso, esse

método se mostra mais atrativo por eliminar o uso de agua na etapa de limpeza,
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0 que contribui para um processo mais sustentavel. Amassa inicial do lingote era
de aproximadamente 10,17 kg e, ao final do processo, foram obtidos 9,28 kg de
po, correspondentes a um rendimento de atomizacdo de 91,25%. Desse total,
ap6s o peneiramento, 4,90 kg situaram-se na faixa granulométrica adequada
para o processo LPBF (25—-75 um). Assim, o rendimento de pé na faixa adequada
foi de 48,22% em relagdo a massa inicial do lingote e de 52,80% em relagdo a

massa total atomizada.

Os ensaios de fluidez realizados com funil de Hall indicaram que os pos
na faixa de 20 a 75 ym apresentaram a melhor fluidez (entre 20 e 21,8
segundos/50g, Tabela 5.3). Esse resultado sugere que essa faixa granulométrica
€ a mais adequada para impressao 3D, uma vez que particulas muito finas
tendem a aglomeragéo, enquanto particulas muito grandes podem dificultar o
escoamento. A utilizacido de particulas finas nao é desejavel, pois a formacao de
aglomerados compromete significativamente a fluidez do pé, como descrito por
Agir et al. [89], que investigaram, entre outras propriedades, a fluidez do p6 da
liga de titanio Ti-5553 em diferentes faixas granulométricas. No referido estudo,
a faixa de 15-20 pm foi classificada como composta por particulas finas e
apresentou incapacidade de escoamento pelo funil de Hall. Esse comportamento
foi atribuido ao predominio das forgcas coesivas — como as forgas de van der
Waals — e das forgas capilares, que, em particulas de menor tamanho, superam

a forga gravitacional, dificultando ou impedindo o escoamento livre do pé.

Tabela 5.3 - Fluidez obtida pelo funil de Hall para as diferentes faixas
granulométricas.

Faixa granulométrica (um) Tempo (s)
<20 39,7 +1,0
20-32 21,6 0,4

32-54 20,0 £2,0
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54-75 21,8 +0,1
75-106 23,3 £0,1
>106 N&o fluiu

O po6 produzido por atomizacdo a gas foi separado em diferentes
recipientes de acordo com a faixa granulométrica. A Figura 5-12 apresenta as
massas correspondentes a cada faixa granulométrica, dispostas em graficos de
colunas com curva acumulativa. Observou-se que as maiores quantidades de pé
se concentraram na faixa de 32—75 um, além de uma fragao significativa acima
de 106 pm. Diferentes variaveis do processo, como a temperatura de
superaquecimento, a pressdo do gas e didametro de bocal, por exemplo,
influenciam diretamente o tamanho das particulas obtidas [10], [32]. Essa fracao
significativa de particulas acima de 106 ym pode ocorrer devido a diminuicao da

pressao do gas ao longo do tempo de atomizagao.
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Figura 5-12 - Valores em massa para as faixas granulométricas separadas no
peneiramento.

Os po6s correspondentes as faixas de 20-75 ym foram misturados em
roladores e submetidos ao ensaio de difracdo a laser. Os resultados,
apresentados na Figura 5-13, mostram uma distribuigdo normal em torno de um
valor de tamanho de particulas de 34,3 um. O p6 apresentou d1o= 15 pm, dso =
30 um e deo = 45 ym, o que confirma uma estreita faixa de distribuicao

granulométrica, adequada ao processo de LPBF.
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Figura 5-13 - Distribuicdo granulométrica do po de aco inoxidavel reciclado na
faixa de 20-75 um utilizando o método de difragdo a Laser.

As imagens obtidas por MEV para o p6 reciclado na faixa de 20—75 pm
evidenciaram particulas predominantemente esféricas (Figura 5-14), bem como
a presenca de particulas satélites aderidas a superficie das maiores. No trabalho
de Xie et al. [90] as particulas de Ti6Al4V mais lisas e arredondadas
apresentaram melhor fluidez pelo funil de Hall. Ja no trabalho de Chu et al. [91]
€ entendido que as particulas satélites tém efeito direto na fluidez. Embora
particulas satélites possam prejudicar a fluidez, os resultados do funil de Hall ndo
indicaram interferéncias significativas, o que demonstra desempenho satisfatorio

do po.
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Figura 5-14 - Imagens de Microscopia eletronica de varredura por elétrons
secundarios (MEV-SE) do p6 de ago inoxidavel austenitico reciclado.

Para o p6 comercial, os ensaios de fluidez apresentaram o valor de
22,4+0,4s/50g, resultado compativel com aqueles observados para as melhores
faixas granulométricas do pé reciclado (20—75 pm). Considerando que o material
comercial apresenta distribuicdo granulométrica entre 20 e 53 pm, conforme
descrito pelo fabricante, o comportamento observado foi coerente com o

esperado.

A analise da distribuicdo granulométrica do pé comercial por difracéo a
laser (Figura 5-15) revelou também uma distribuicdo normal. O p6 apresentou
d10=15 ym, ds0=24 pm e deo=32 um, além de uma estreita faixa de distribuicdo

granulométrica, ainda menor do que a obtida para o po reciclado.

Os resultados de fluidez e tamanho de particula ficaram de acordo com
os encontrados na literatura. O p6é comercial apresentou os menores tamanhos
de particula e menor fluidez quando comparado ao po reciclado. Esses valores
estdo de acordo com a maior influéncia de forgas coesivas e capilares presentes
em particulas mais finas, e que, portanto, influenciam na questédo da fluidez do

material.
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Figura 5-15 - Distribuicdo granulomeétrica do p6é comercial utilizando o método de
difracéo a Laser.

De forma semelhante, as imagens de MEV do p6 comercial (Figura 5-16)
confirmaram a elevada esfericidade das particulas, caracteristica que contribui
positivamente para a fluidez, ao reduzir o intertravamento entre particulas.
Adicionalmente, as imagens corroboram os resultados previamente obtidos,
evidenciando uma maior frequéncia de particulas menores no pé comercial
quando comparadas ao material reciclado. Observa-se também uma distribuicdo
de tamanho mais estreita, indicando menor dispersédo granulométrica. Particulas
satélites ainda sao identificadas no pé comercial, porém, em frequéncia inferior
a observada no po reciclado. Uma caracteristica distinta desse po € a presenca
de particulas com morfologia alongada, aspecto que nao foi observado no
material atomizado no departamento. O efeito pode estar associado a presséao
de saida do gas, no qual maiores pressdes de atomizagdo podem reduzir a
quantidade de particulas irregulares por uma quebra mais completa e forcas
aerodinamicas mais fortes. No trabalho de Shi et al. [92] a atomizagao a gas da

liga amorfa a base de ferro FesoCrisMo7 sNis5P12B3Cs3,5Si2,5 utilizando pressdes
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de gas entre 5-8 MPa formou morfologias semelhantes ao encontrado neste
trabalho, no caso elas foram chamadas de “short bar’. Mesmo assim, a presenca

dessas particulas nao foi determinante para a fluidez do pé comercial.

Figura 5-16 - Imagens de MEV das particulas do p6 comercial de 316L.

Os ensaios de picnometria (Tabela 5.4) indicou que o pdé reciclado,
atomizado no Laboratorio de Atomizacdo da UFSCar, apresentou densidade
esquelética ligeiramente superior, resultado de uma menor presenga de
porosidade em comparacdo ao po comercial [32]. O resultado pode ser
consequéncia da atomizacao ou da diferenga de composi¢cao quimica presente

entre os pos.

Tabela 5.4 - Densidade esquelética determinada no ensaio de picnometria.

Amostra Densidade esquelética Desvio-padrdo
(g/cm?) (9/cm?)
Reciclada 7,6614 0,0071

Comercial 7,5189 0,0015
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No geral, a esfericidade, fluidez, distribuicdo granulométrica e densidade
esquelética apresentaram resultados satisfatérios em ambos os péds. Isso
possibilitou prosseguir para a fase de impresséo 3D via LPBF por se mostrarem

pos que nao teriam problemas durante o processo.

A Figura 5-17 apresenta os resultados de DRX, comparando o po
atomizado de acgo inoxidavel austenitico reciclado com o pé comercial de ago
inoxidavel AISI 316L. Em ambos os materiais, observam-se picos bem definidos
correspondentes a fase austenita (CFC), confirmando que essa € a fase
predominante apds o processo de atomizagao. Além disso, picos associados a
fase ferritica (CCC) também estdo presentes, embora com menor intensidade,
indicando a coexisténcia de pequenas fragdes dessa fase em ambos os pds. Os
resultados experimentais diferem das previsdes obtidas a partir dos calculos
termodinamicos, apresentados anteriormente, nos quais o material reciclado
indicava exclusivamente a formacao de fases de estrutura CFC, provavelmente
devido as condi¢gdes fora do equilibrio do processo de atomizacdo. Nota-se
menor intensidade dos picos de ferrita no poé reciclado, sugerindo uma
microestrutura predominantemente austenitica, associada ao maior teor de

carbono e ao aumento do niquel equivalente.
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Figura 5-17 - Difratogramas dos pds reciclado e comercial.

5.5 Microestrutura e fases presentes das amostras produzidas por
Manufatura Aditiva via LPBF

A Figura 5-18 apresenta as sec¢des transversal e superficial das pecas
produzidas com o po6 reciclado. Na Figura 5-18a, as pogas de fusao,
caracteristicas do processo de manufatura aditiva, estdo delimitadas por linhas
que revelam o trajeto do Laser. Ao longo da construgdo camada a camada, a
sobreposicao sucessiva das trilhas fundidas resulta em um empilhamento de
pocgas de fusdo, formando a chamada estrutura “escama de peixe” (fish scale).
Na Figura 5-18b, as trilhas do laser sdo claramente identificadas, evidenciando
novamente a sobreposicao entre as pistas e a formagao de um padrao de linhas
cruzadas associado a estratégia de varredura adotada. Adicionalmente, a
microestrutura das pecas impressas com o material reciclado revelou a formacao
de trincas nas secobes transversal e da face. As trincas atravessam a amostra

inteira em ambas as sec¢des analisadas.
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Figura 5-18 - Microscopia Optica de amostra impressa por LPBF utilizando o p6
reciclado. a) Face da amostra; b) Se¢éo transversal.

A Figura 5-19 traz as imagens de MEV. A Figura 5-19a mostra estruturas
celulares comumente encontradas em diversas ligas fabricadas via LPBF, as
quais sao geradas pelas altas taxas de resfriamento inerentes ao processo [93].
A partir desta figura, é possivel observar a formagéo de contornos de gréo,
caracterizados pelo encontro de estruturas celulares com direcbes de

crescimento distintas.

A Figura 5-19b evidencia a presenga de trincas no componente impresso.
Da mesma forma mostrada na Figura 5-19a, existe a formagao de contornos de
grao pela descontinuidade de crescimento celular, e neste caso a trinca
encontra-se exatamente no local onde existe a diferenca de direcdo de
crescimento das estruturas celulares, indicando que as trincas ocorrem nos
contornos de gréo, sugerindo, portanto, que se trata de trinca de solidificagao ou

trincas a quente.
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Figura 5-19 - Imagens de MEV-BSE da amostra produzida por LPBF com
material reciclado, da regido da face da amostra. a) Estrutura celular que compée
o gréo; b) Detalhes das trincas formadas nos contornos de gréo.

A composi¢ao quimica das pecas fabricadas por LPBF utilizando o po6
reciclado é apresentada na Tabela 5.5, junto a composi¢édo nominal do 316L para
MA. Apenas o carbono apresentou valor consideravelmente acima do
especificado na norma, enquanto o niquel ficou levemente acima do limite, com
0,34 wt%. Entre os elementos ndo incluidos na tabela, o fésforo foi identificado
em 0,022 wt% e o enxofre em 0,011 wt%, ambos dentro da faixa esperada para

0 aco inoxidavel austenitico 316L.

Tabela 5.5 - Composi¢cdo quimica da amostra LPBF fabricada com material
reciclado.

Amostra C Cr Ni Mo Mn Si Fe
Wt%)  (Wwt%) (wt%) (wt%) (wte) (wt%)  (wi%)

316L 0,03 16,00- 10,00- 2,00- 2,00 1,00 Bal.
nominal | max 18,00 14,00 3,00 max max

LPBF

LPBF 0317 17,92 14,34 2453 0953 0,661 Bal
reciclada | +0,0029 $0,099 0,122 0,038 +0,0093 +0,0092
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Com a composicdo quimica apresentada para a amostra de LPBF
reciclada, foi desenvolvido no ThermoCalc o diagrama de Scheil disposto na
Figura 5-20. O AT ficou em 170K, valor considerado alto quando comparado ao
AT de 27K do ago 316L. Como apresentado anteriormente nas discussbes sobre
os lingotes produzidos, maiores valores de AT indicam maior suscetibilidade ao
trincamento, pois o material permanece por mais tempo na regido final de

solidificacdo, aumentando o risco de trincamento.
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Figura 5-20 - Diagrama de Scheil para a composi¢ao da amostra LPBF produzida
com material reciclado.

Um paralelo mais direto pode ser estabelecido com os processos de
soldagem, nos quais a solidificagcdo também ocorre sob condi¢gées fora do
equilibrio e com elevados gradientes térmicos. No estudo conduzido por Jing et
al. [94], o fenbmeno das trincas a quente foi investigado por meio de cameras de

alta velocidade, permitindo a observagao in situ da propagacédo das trincas
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durante a solidificagdo no processo de soldagem a Laser com filamento de
arame com protegcdo de gas argdnio que evita reagdo do gas com a poga de
fusdo, caracteristicas de uma soldagem MIG. Os autores observaram que as
trincas se propagam preferencialmente na regido de transi¢ao entre o sélido e o
liquido, indicando que os estagios finais da solidificagdo desempenham papel
central nesse mecanismo. Como possivel mecanismo de iniciagao das trincas,
Jing et al. fazem referéncia ao modelo proposto por Ploshikhin et al. [95],
segundo o qual a presenga de um filme liquido intergranular continuo, formado
nas etapas finais da solidificagdo, nao seria capaz de suportar a tensao térmica.
Cabe ressaltar que o trabalho de Jing et al. ndo comprova diretamente a
nucleagéo das trincas a quente, limitando-se a analise de sua propagacgéo apés

a formacéo inicial.

Nas imagens obtidas por MEV e o DRX nao foi possivel identificar a
segregacao dos elementos Cr e C para os contornos de grao como visto nos
lingotes fundidos. Portanto, um desenvolvimento deste trabalho seria a inspec¢ao

por MET para avaliar a formacao de carbonetos.

A Tabela 5.6 mostra a fragdo de C no lingote, no p6 atomizado e na peca
impressa com o material reciclado. Como ponto principal, percebe-se que a
quantidade em massa de carbono tende a diminuir, possivelmente pelo processo
descrito como vaporizacdo de elementos ou descarbonizacido por queima [96].
No entanto, para a amostra estudada, a reducéo foi insuficiente para alcancar a
composi¢ao quimica do ago 316L normatizada. No trabalho de Maharjan et al.
[96], o processo de descarbonizagao por tratamento térmico e fusdo a Laser foi
evidenciado pela diferenga na microestrutura e variagao de dureza da superficie
em relagdo ao centro da amostra. Nesse caso, as amostras apresentavam
valores de C maiores (0,51 e 0,56 wt%) e poucos elementos de liga, mas a
diferenca de dureza era bem pronunciada entre a superficie e o centro das
amostras. No trabalho reportado por Li et al. [97], o processo de manufatura
aditiva por LPBF em uma mistura de pdés com composi¢cdo préxima ao ago
inoxidavel austenitico, promoveu a redugao do teor de determinados elementos

quimicos a medida que o feixe de laser incidiu sobre o material. No trabalho
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desses autores, esse efeito mostrou-se mais pronunciado devido a ocorréncia
de multiplas refusées do material. Entretanto, mesmo na primeira passagem do
laser, o material ja se encontra suscetivel a perda de elementos, em raz&o das

elevadas temperaturas atingidas e das interagbes com a atmosfera do processo.

Tabela 5.6 - Composigao elementar do C nas amostras produzidas com material
reciclado (em wt%).

Amostra wt% C

Lingote do material reciclado 0,340 +0,005
Po6 do material reciclado 0,290 £0,001
Peca impressa por LPBF do material reciclado 0,280 £0,003

A microestrutura do agco 316L comercial produzido por LPBF, analisada
por microscopia 6ptica, é apresentada na Figura 5-21. Observam-se pogas de
fusdo empilhadas na sec¢ao da face (Figura 5-21a) e trilhas de varredura do laser
na secao transversal (Figura 5-21b), as caracteristicas do processo. Nao foram
detectadas trincas em nenhuma regido do componente, em contraste com o

material reciclado.
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Figura 5-21 - Microestrutura de pega impressa via LPBF utilizando 316L
comercial.

A Figura 5-22 traz imagens de MEV das amostras produzidas com po
comercial na secao da face. Nelas é possivel também observar a microestrutura
celular, caracteristica do 316L processado via manufatura aditiva, descrita, por
exemplo, por Bertoli et al. [98]. Nela, percebe-se que os graos colunares
atravessam diversas pocas de fusdo, o que faz com que tenham tamanhos

variaveis, incluindo alguns bastante consideraveis.
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Figura 5-22 - Imagem de MEV da amostra obtida por LPBF utilizando o po6
comercial do ago 316L. a) Seg¢éo da face da amostra, no qual ndo se observou
presencga de trincas;, b) Aumento da magnificagdo, observando-se melhor a
microestrutura celular.
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Os difratogramas de DRX obtidos para as amostras produzidas por LPBF
sdo mostrados na Figura 5-23. A amostra processada por LPBF apresentou uma
caracteristica marcante, na qual o segundo pico de difragdo exibiu intensidade
significativamente superior a dos demais. Esse comportamento foi interpretado
como indicativo de anisotropia cristalografica, intrinseca ao processo de
manufatura aditiva, especialmente em acos inoxidaveis austeniticos como o
316L [99], [100], [101], [102]. A forte anisotropia induzida pelos elevados
gradientes térmicos e pela solidificagédo direcional durante o LPBF pode resultar
na intensificacdo de orientagdes cristalograficas preferenciais, suprimindo a

deteccao de picos de menor intensidade.
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Figura 5-23 - Padrées de difragdo de raios-X para amostras produzidas por
LPBF, utilizando p6 comercial e o po reciclado.

A densidade relativa determinada pelo método de Arquimedes para as
amostras indicou resultado de 7,6698 g/cm?® para a liga reciclada, o qual foi
significativamente inferior ao obtido para a liga comercial, de 7,9033 g/cm?

(Tabela 5.7). Essa diferenga na densidade pode ser resultado da diferente
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composi¢cao quimica entre as amostras ou devido a formacgao das trincas nas

amostras fabricadas com material reciclado.

Tabela 5.7 - Valores encontrados para a densidade de Arquimedes das amostras
impressas utilizando po reciclado e p6 comercial.

Amostra Densidade relativa (g/cm?)
Reciclada 7,6698 £0,0304
Comercial 7,9033 +0,0380

5.5 Caracterizagao mecanica das amostras produzidas por Manufatura
Aditiva via LPBF

As 4 amostras produzidas via LPBF com p6 de ago inoxidavel reciclado
apresentaram desempenho mecanico significativamente inferior no ensaio de
tracdo, em comparagao aos valores encontrados na literatura. A presenca de
trincas impactou diretamente os resultados, nos quais trincas atuaram como
facilitadoras para a ruptura completa do material. Os valores de tensdo maxima
situaram-se entre 91 e 107 MPa, como apresentado na Figura 5-24. A curva de
0-¢ mostrou o material fraturando sem um limite evidente de escoamento,
resultando em curvas tensdo—deformacdo similar a de materiais com
comportamento fragil [103], [104], [105], [106]. As trincas pré-existentes atuaram
como concentradores de tensdo, no qual facilitou drasticamente a propagagéo

instavel das trincas ainda nos estagios iniciais do ensaio.
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Figura 5-24 - Curva tensdo-deformacdo dos corpos de prova obtidos por LPBF
com o po reciclado.

Em contraste, as amostras produzidas a partir do pé comercial de AlISI
316L exibiram comportamento mecanico tipicamente ductil (Figura 5-25). Os
valores de tensdo de escoamento variaram entre 500 e 550 MPa, enquanto a
resisténcia maxima a tragao atingiu valores entre 625 e 665 MPa. O alongamento
total variou entre 47% e 57%. As curvas 0—¢ apresentaram regime elastico bem
definido, seguido de extensa deformagdo plastica antes da fratura,
comportamento caracteristico de agos inoxidaveis austeniticos processados por

LPBF.
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Figura 5-25 - Curva tensdo-deformacgdo dos corpos de prova obtidos por LPBF
com o po6 316L comercial.

Os resultados dos ensaios de dureza Vickers, apresentados em grafico
de barras na Figura 5-26, corroboram as observagbes microestruturais e
mecanicas. De modo geral, os valores de dureza obtidos para ambas as
amostras foram proximos. A amostra produzida por LPBF utilizando o pé
reciclado apresentou dureza de 194 £ 20 HV na face e de 226 + 18 HV na secéao
transversal. Ja a amostra produzida a partir do pé comercial apresentou dureza
de 217 £ 13 HV na face e de 204 + 14 HV na sec¢ao transversal. Os valores de
dureza semelhantes entre as pec¢as produzidas mostram que, apesar das pecas
produzidas com pdé reciclado terem apresentado trincas, elas apresentam

resisténcia mecanica e dureza semelhantes.

Os valores de dureza observados para as pecas impressas por LPBF
foram maiores do que o lingote em estado bruto de fusdo a partir do cavaco
(160-173 HV). O resultado foi atribuido principalmente as diferengas

microestruturais inerentes aos processos de fundicdo convencional e de
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manufatura aditiva via LPBF. No estado bruto de fusao, a solidificagao ocorre sob
taxas de resfriamento relativamente baixas, resultando na formacédo de graos
grosseiros e predominantemente equiaxiais, originados pelo crescimento e
posterior intersecdo de dendritas. J& nas pecgas impressas por LPBF se
predomina a formacgédo de graos colunares que crescem com uma orientagao
preferencial <001>. Em contraste, o processo LPBF é& caracterizado por
elevadas taxas de resfriamento e altos gradientes térmicos, que favorecem a
formagao de gréos colunares alongados com estrutura celular extremamente
refinada, frequentemente atravessando multiplas camadas depositadas. Esses
fatores promovem o endurecimento do material mesmo na auséncia de
alteracdes relevantes na composi¢céo quimica global ou de transformagdes de
fase. Comportamento semelhante foi reportado por Turkdayi et al. [107], que
observaram um aumento nos valores de dureza do ago inoxidavel 316L ao
comparar o material fundido convencionalmente (235-245 HVo,1) com aquele
produzido por LPBF (265-275 HVo,1).

I Reciclado
250 4 [ | Comercial
S
T 200-
©
N
)
|
A
150 A
100 -

Face Secao transversal
Secao analisada

Figura 5-26 - Dureza Vickers (HV) nas regiées de face e seg¢éo transversal das
pecas produzidas por LPBF utilizando p6 reciclado e p6 comercial de 316L.
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Os ensaios mecanicos evidenciam que, embora o po reciclado apresente
caracteristicas fisicas adequadas para processamento por LPBF, as alteracdes
composicionais e microestruturais resultantes do processo de reciclagem
aumentam significativamente a suscetibilidade a formagao de trincas a quente,

comprometendo o desempenho mecanico das pecas fabricadas.
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6 CONCLUSAO

O presente trabalho teve como objetivo investigar a viabilidade do

reaproveitamento de cavacos de usinagem de acgo inoxidavel austenitico na

producao de pdé metalico para aplicagdo na manufatura aditiva. Para isso, foi

conduzido um estudo sistematico do processo de limpeza dos cavacos, com foco

na remogado de contaminantes organicos, seguido da producdo de pd por

atomizagcdo a gas e da fabricagcdo de amostras por LPBF, posteriormente

caracterizadas sob os pontos de vista microestrutural e mecanico. Entre os

principais resultados podemos citar:

A limpeza combinando surfactante aniénico e queima apresentou a maior
eficiéncia na remogao de contaminantes, embora a limpeza apenas por
queima tenha alcangado desempenho proximo, com a vantagem de
eliminar o uso de agua. Porém, os cavacos limpos apenas com queima
ficaram com a superficie mais escura quando comparados aos limpos
com surfactante, devido provavelmente ao maior acumulo de compostos
organicos ou 6xidos na superficie.

Os lingotes produzidos a partir dos cavacos limpos apenas com queima
apresentaram teor de carbono acima do especificado para o ago 316L,
com evidéncias de segregacao de carbono e cromo nos contornos de grao
e formagdo de precipitados do tipo Cr23Cs, conforme observado por
MEV/EDS e DRX, mantendo, contudo, dureza compativel com acgos
inoxidaveis austeniticos fundidos.

O po obtido por atomizagdo a gas a partir desses lingotes apresentou
caracteristicas adequadas para manufatura aditiva, incluindo boa fluidez,
morfologia predominantemente esférica e auséncia de porosidade
interna, com comportamento semelhante ao p6 comercial de 316L,
embora com menor formacéo de fase ferritica devido ao maior teor de C
e Ni.

As amostras produzidas por LPBF com o po reciclado apresentaram

trincas associadas a solidificagao, concentradas nos contornos de grao,
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atribuidas ao elevado intervalo de solidificagao da liga, devido a presenca
de elementos contaminantes, e ao alto teor de C na composigao, o que
favorece a formacdo de carbonetos. Como consequéncia, as
propriedades mecanicas foram severamente comprometidas, com baixos
valores de resisténcia e ductilidade quando comparado ao material
comercial. Dessa forma, conclui-se que, embora o processo de
reciclagem e atomizagdo apresente potencial para a produgdo de po
metalico, ajustes na composi¢ao quimica e no controle do processamento
sd0 necessarios para viabilizar sua aplicagcdo na manufatura aditiva por
LPBF.



94

7 TRABALHOS FUTUROS
Como sugestbes para trabalhos futuros, recomenda-se a utilizag&o
exclusiva de sucata de ago inoxidavel 316L, minimizando ao maximo a mistura
com outras ligas, a fim de evitar problemas observados neste estudo, como o
elevado teor de carbono. Mantendo a mesma rota de processamento adotada
neste trabalho, sugere-se também avaliar se, ao final, as pegas produzidas

apresentariam trincas.

Adicionalmente, propde-se a investigacdo de outras aplicagdes do po
reciclado, seja por meio de sua mistura com diferentes elementos de liga, seja

pela adocgao de rotas alternativas de processamento.
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