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Resumo

Filtros de ago inoxidavel, produzidos através da técnica de metalurgia do po,
encontram varias aplicagdes nas industrias quimica, petroquimica, mecanica, alimenticia,
nuclear ¢ médica. A principal restrigdo ao uso de materiais sinterizados, quando
comparados aos similares obtidos por metalurgia convencional, consiste em sua menor
resisténcia a corrosdo. O comportamento de corrosdo deste tipo de material ¢ afetado
simultaneamente por varios pardmetros de fabricagdo, tais como pressdo de compactagio,
temperatura, tempo e atmosfera de sinterizacio.

Este trabalho apresenta um estudo do comportamento quanto a corrosdo, de filtros
de ago inoxidavel AISI 316 sinterizados, em meio de H;SO4 0,5 M. O comportamento de
corrosdo foi investigado usando-se ensaios gravimétricos e eletroquimicos. Para os ensaios
eletroquimicos, os eletrodos foram preparados por embutimento a vacuo, estes utilizados
em célula eletroquimica, e outros, sem embutimento, montados em “flat cell”. O
procedimento usado em “flat cell” permite que o material seja analisado de maneira que a
superficie interna dos poros esteja exposta a0 meio.

Os efeitos sobre o comportamento de corrosdo de duas varidveis de processamento
foram investigadas: tamanho de particula do po de partida, (210-105 um e 74-44 um), ¢ a
pressdo de compactagdo, que variou de 100 a 400 MPa. As influéncias da aeragdo da

solu¢do, do tempo de imersdo, e da exposi¢do da area interna dos poros, foram também
estudadas.

Os filtros produzidos continham quantidades significativas de precipitados nos
contornos de grio, os quais afetaram acentuadamente o comportamento de corrosdo. Os
melhores resultados de resisténcia a corroséo foram obtidos para os filtros produzidos com
po6 de granulometria (210-105) um, resultados estes obtidos por ensaios gravimétricos. As
amostras ensaiadas em solugfio aerada, mostraram um efeito positivo da presenca de
oxigénio, verificando-se menores densidades de corrente, em relagio a solugio desaerada.

O aumento do tempo de imersdo de 1 hora para 190 horas, resultou em aumento na
densidade de corrente de dissolu¢io e promoveu uma aproximagdo nas curvas de
polarizag@o, para todas as pressdes de compactagdo utilizadas. O aumento no tempo de
imersdo causou também o aparecimento de vérios picos nas curvas de polarizagdo, que
podem estar relacionados com o enriquecimento de fases menos ativas em relagéo a matriz,
tais como carbonetos (M23Cs) ou nitretos de cromo (CroN). As densidades de corrente,
correspondentes as amostras ensaiadas em “flat cell”, foram bem superiores as das
amostras embutidas em resina, provavelmente devido a maior area em contato com 0 meio
das amostras sem embutimento.
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Abstract

Stainless steel filters fabricated by powder metallurgy techniques have a number of
applications in the chemical, petrochemical, mechanical, nuclear, medical and food
industries. The main restriction to the use of sintered materials stems from their corrosion
resistance, which is lower than that of equivalent materials made by conventional
metallurgical techniques. In addition, the corrosion behavior of this material is affected by
its fabrication characteristics, and is dependent on processing parameters such as
compaction pressure and sintering temperature, time and atmosphere.

This work addresses the corrosion behavior of sintered filters of stainless steel AISI
316L in aqueous solutions of H,SO4 0.5 M. The corrosion behavior was investigated using
both gravimetric and electrochemical tests. Vacuum-mounted electrodes were used in
electrochemical cells and unmounted electrodes in flat cells. The experimental procedure
used in the flat cells allows the pore surfaces to be exposed to the corroding medium.

The effects on the corrosion behavior of two processing variables were
investigated: the particle size range of the starting powders (210-105 pm and 74-44um)
and the compaction pressure, which was varied from 100 to 400 MPa. The corrosion
dependence on solution aeration, immersion time and immersion time and exposure of the
internal surface of pores, was also investigated.

The fabricated filters contained significant amounts of precipitates at grain
boundary, which markedly affected the corrosion behavior. The results of gravimetric tests
showed that filters fabricated from powders with particles in the range of (210-105) ym
had better corrosion resistance than filters produced with the finer powder. Tests in aerated
solutions yielded lower current densities, showing a positive effect of the presence of
oxygen.

Increasing the immersion time from 1 h to 190 h caused an increase of dissolution
current density. Also the polarization curves of filters fabricated with the coarser powder
with various compaction pressure tended to merge as the immersion time increased. The
appearance of several peaks on the polarization curves was associated with the presence of
less active phases relative to the rhatrix, such as carbides (M3Cq) or nitrides (Cr,N). The
current densities of samples tested in flat cells were higher than those of the resin mounted
samples. This behavior was probable caused by the larger contact area between the sample
and the corroding medium for the unmounted samples.
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solutions yielded lower current densities, showing a positive effect of the presence of
oxygen.
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current density. Also the polarization curves of filters fabricated with the coarser powder
with various compaction pressure tended to merge as the immersion time increased. The
appearance of several peaks on the polarization curves was associated with the presence of
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Figura 1 - Esquema de uma unidade de atomizagiio”.,

2.2.2 - Compactagio

A conformagfo do pé pode ser feita através de varias técnicas: conformagéo por
vibrag@o, compactagdo isostdtica, compactagdo uniaxial, colagem por barbotina ("slip
casting") e conformagdo por gravidade (p6 solto)"l.

A compactagdo ¢ uma das técnicas de consolidag@o mais empregada, e objetiva:

(a) deixar o p6 numa forma préxima da forma final desejada,
(b) obter altas densidades,
(c) obter nivel e tipo de porosidade adequados e

(d) permitir resisténcia mecéinica adequada ao manuseio.

O processo de compactagdo envolve o re-arranjo e deformagdo das particulas,
produzindo, desta forma, ligagdes entre ,elasm’m. A figura 2 mostra a acomodagfo das

particulas durante o processo de compactago.

Para aumentar a eficiéncia de compactagdo, o p6 deve passar por um processo de
condicionamento. Neste processo sdo utilizados lubrificantes e aglomerantes. Os
lubrificantes sdo utilizados na parede da matriz de compactagio para minimizar o atrito

entre as particulas do p6 e a parede da matriz, facilitando a ejegdo do compactado!'?). Os
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O teor de nitrogénio do filtro produzido com p6 de maior granulometria e
compactado a 400 MPa foi de 0,44 %, e este foi 0 menor entre os filtros estudados.
Coincidentemente a curva de polarizagdo deste filtro ndo apresentou o pico caracteristico

do Cr,N, conforme mostra a figura 44.

A presenga de Cr,N foi comprovada pela analise por difragdo de raios-X, apds a
extragio de precipitados. A figura 45 mostra o difratograma obtido dos precipitados
extraidos. Foram identificados os seguintes precipitados: M,3Cg (onde M = Cr) € CrpN.

8000
L 2 € Austenita
7000 -
* B CrN
6000 | ® Cr;3Cs
5000 -
]
&
% <0
E
3000 - ¢
2000 1
* *
1000 *
] ° .
* [
0 . - bl : & , - yoati A, { J\-—-&l
10,000 20,000 30,000 40,000 50,000 60,000 70,000 80,000 90,000 100,000
’ 2 Theta (graus)

Figura 45 - Difratograma dos precipitados extraidos do filtro fabricado com pé de
maior granulometria e compactado a 300 MPa.

Os resultados apresentados indicaram que a influéncia da area interna dos filtros,
tanto na forma da curva, como nos valores de densidade de corrente, é bastante relevante, e
portanto deve ser considerada quando materiais sinterizados com fragles elevadas de

porosidade aberta, caso dos filtros, sdo ensaiados.
4.3.4.5 Consideracdes finais

Muitos trabalhos de pesquisa € desenvolvimento realizados em metalurgia do po
tiveram como objetivo produzir materiais com menor porosidade, visando principalmente

a obtengdo de materiais com melhores propriedades de resisténcia a corroso. Atualmente
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