SINTERIZACAO COM FASE LiQUIDA DE LIGASFe-Ni-P INJETADAS
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Resumo

Dentro da moldagem de pés por injecéo, o sistema de liga Fe-Ni representa um papel de extrema
importancia industrial. A sua alta resisténcia mecanica associada a uma boa ductilidade faz com
gue este sistema de liga sgja um dos mais empregados na industria atual. Tradicionalmente, a
temperatura de sinterizacdo para as ligas Fe-Ni estd compreendida na faixa de 1200 a 1250°C.
Neste trabalho foi avaliado a introdugdo do fosforo ao sistema Fe-Ni, e a sua influéncia sobre a
sinterabilidade e estabilidade dimensional dos componentes injetados. O fésforo, quando
combinado com o ferro propicia o aparecimento de uma fase liquida a baixa temperatura
(1049°C), que por sua vez interfere diretamente na difusividade do sistema. Um outro aspecto
abordado neste trabalho € a porosidade resultante para as ligas Fe-Ni-P injetadas.
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1. INTRODUCAO

O sistema de liga Fe-Ni, juntamente com o0s acos inoxidaveis representam as classes de
materiais mais utilizados atualmente na industria de moldagem de pds por injegdo. De acordo
com Zhang e German (1991), as ligas com até 6% de niquel sdo utilizadas em aplicaces
industriais variando de automoveis até avides. Segundo Hwang e Shiau (1996), tanto na
metalurgia do p6é como na moldagem de pds por injecdo, o niquel € um elemento de liga muito
comum. Ele promove uma maior densificagdo na sinterizacdo e aumenta a resisténcia, tenacidade
e resisténcia a corrosdo. O niquel abaixa a temperatura de transformagdo a -y expandindo o
campo a+y. Como ressalta Bain e Paxton (1966), o niquel é um elemento essencialmente
gamagéneo.



Dentro da metalurgia do po, o fosforo é reconhecido por ser um potente endurecedor do ferro
e por apresentar a formagdo de uma fase liquida a baixa temperatura (1049°C). Além destes
fatores, tanto Bain e Paxton como Lindskog et all (1977) deixam claro que o fosforo € um
elemento essencial mente alfagéneo. Lindskog e Carlsson (1972) ressalta ainda que o fosforo deve
ser adicionado em teores até 0,6% em peso, uma vez que este afeta diretamente as tolerancias
dimensionais dos componentes, podendo, em aguns casos, inviabilizar por completo o
componente.

Tratando-se especificamente de componentes injetados, muito pouco tem sido pesquisado
com relacdo a sinterizacdo com fase liquida. O processo de moldagem de pos por injecéo tem
como uma das suas caracteristicas a producdo de componentes com peguenas dimensdes e
toleréncias geomeétricas apertadas. Conforme German (1990), ap0s a remocdo do ligante os
componentes injetados estdo frequentemente proximos de 60% da densidade, enquanto que a
densidade final apos a sinterizacdo aproxima-se de 100%. Portanto, a sinterizacéo envolve uma
substancial retracdo. Assim sendo, uma grande quantidade de fase liquida ndo pode ser utilizada
porque 0 componente ndo apresenta a rigidez suficiente durante a sinterizacéo para manter a sua
forma, além do que, a retragdo inerente do processo, associado a um maior gradiente de retragdo
proporcionado pelafase liquida, pode comprometer as dimensdes finais do componente.

Este estudo foi realizado com o objetivo de se analisar o comportamento dimensional de
componentes injetados sinterizados na presenca de fase liquida. Para tanto, o fosforo foi
introduzido gradativamente na forma de um portador FesP aliga Fe-7Ni e foi feito um estudo da
estabilidade dimensional destes componentes. Ainda dentro deste trabalho, foi realizado um
estudo dilatométrico relativo ao efeito do fosforo sobre a sinterabilidade das ligas Fe-7Ni e como
complemento, um pequeno estudo com relacdo a porosidade destes componentes.

2. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Para a redizacdo do trabalho, foi injetado um corpo de prova do tipo retangular com
comprimento igual a 24,5mm. As caracteristicas dos pds utilizados no processo estéo
apresentadas na tabela 1. O sistema de ligante empregado foi do tipo multicomponente, sendo
constituido por polipropileno, parafina e acetato de vinil etila (EVA). A quantidade de cada um
destes no sistema, estaindicado natabela 2.

Tabela 1. Discriminacdo dos pés metalicos

Po Fabricante Tipo | Tamanho Médio
(Lm)
Ferro BASF CL 6
Niquel INCO 123 5
FesP SCM P-120 <74
Tabela 2. Composi¢ao do ligante
Componente (%) em massa da mistura
Polipropileno 3,63
Parafina 3,47
Acetato de Vinil Etila 1,40
Total 8,50




A mistura do p6 metalico com o sistema ligante foi realizado em um misturador do tipo
sigma, com controle de tempo, temperatura e torque. Para uma maior homogeneizacdo da
mistura, a massa de pd metdlico foi previamente misturada por 30 minutos em um misturador do
tipo Y, e a mistura do pé com os elementos do sistema ligante foi feita em trés bateladas
separadas. Para todas as bateladas, a temperatura empregada foi de 160°C, enquanto que o torque
foi mantido a 60 rpm e o tempo em 30 minutos.

As amostras foram injetadas em uma méquina Arburg 320S, com forga de fechamento de 50
toneladas, e a pressdo de injecdo utilizada para todas as amostras foi de 1200 bar.

A remocdo do sistema ligante foi realizada em duas etapas distintas, sendo a primeira feita
através de processamento quimico e a segunda atraves de processamento térmico.

Para a remogao quimica do ligante foi utilizado como solvente hexano aguecido a 50°C. As
amostras foram expostas primeiramente ao vapor de hexano por 2 horas e em seguida foram
imersas no hexano aquecido por 4 horas. Ao fina da etapa de remoc&o quimica, toda a parafina
contida no sistema ligante tinha evaporado.

Apés a etapa de remocao quimica, as amostras foram submetidas a remocao térmica, para a
retirada do polipropileno e do EVA. O forno utilizado foi do tipo tubular e a taxa de aguecimento
foi de 5°C/min, até atingir-se a temperatura de 450°C, onde foi executado um patamar por 60
minutos. No mesmo ciclo de remocgdo térmica, foi realizada a pré-sinterizacdo das amostras,
usando-se para tanto uma temperatura de 850°C por 15 minutos. Todo o ciclo de remoco térmica
e pré-sinterizacao foi realizado na presenca de um fluxo constante de hidrogénio.

A sinterizagdo foi realizada também em forno do tipo tubular, e para tanto utilizou-se uma
taxa de aguecimento média de 20°C/min em fluxo de hidrogénio constante. As amostras foram
sinterizadas em duas temperaturas diferentes, sendo a primeira em 1000°C e a segunda em
1100°C. O tempo de permanéncia a temperatura final de sinterizagdo para todas as amostras foi
de 30 minutos.

Asligas utilizadas no traba ho est&o indicadas natabela 3.

Tabela 3. Discriminagdo das ligas

Liga Composi¢ao (% peso)
01 Fe-7Ni
02 Fe-7Ni-0,2P

3. RESULTADOSE DISCUSSOES
3.1 Estudo da sinterabilidade

O estudo da sinterabilidade para as amostras foi feito a partir de ensaios dilatométricos. Os
ensaios foram realizados em um dilatometro do tipo BP RB 2000 e as condi¢Ges foram as
mesmas para todas as amostras. A temperatura maxima foi de 1100°C e a taxa de aguecimento
empregada foi de 10°C/min. Os ensaios foram realizados sob um fluxo constante de hidrogénio.
A figura 01 apresenta os resultados dos ensaios dilatométricos.
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Figura 1. Andlise dilatométrica para as ligas Ole 02

Como podemos perceber atraveés da figura 01, aintroducéo do fosforo aliga Fe-7Ni provoca
um deslocamento significativo no ponto de inicio de retracdo da amostra. Através da andlise
dilatométrica € possivel também avaliar-se em que nivel se da a retragdo dimensional das

amostras.
3.2 Comportamento dimensional

Para o estudo do comportamento dimensional, foram sinterizadas 5 amostras de cada ligaem
duas temperaturas diferentes. A tabela 4 apresenta a retracdo média das amostras para cada

condic&o de sinterizacso.

Tabela 4. Retragdo das amostras

Liga Amostra Temperaturade | Comprimento | Comprimento | Retragdo
Sinterizacéo Inicial Final (%)
(C) (mm) (mm)
01 Fe-7Ni 1000 24,5 21,9 10,61
02 Fe-7Ni-0,2P 1000 24,5 21,5 12,24
01 Fe-7Ni 1100 24,5 21,1 13,88
02 Fe-7Ni-0,2P 1100 24,5 20,4 16,73

Os resultados apresentados mostram que a temperatura de sinterizacdo € um fator
preponderante na retracdo das amostras. Como pode ser visto natabela 4, o conjunto de ligas Fe-
7Ni-0,2P sinterizadas na temperatura de 1100°C foi a que apresentou a maior retracdo. Além do
encolhimento natural devido a eliminagdo da porosidade residual do processo, estas amostras
ficaram submetidas a fase liquida proveniente da fusdo do eutético FesP. Comparando a retracéo
meédia das ligas 01 com aquelas das ligas 02 sinterizadas na mesma temperatura, fica evidente
gue afase liquidainfluencia diretamente naretragdo final das amostras.



3.3 Analiseda porosidade

A porosidade foi analisada através de microscopia el etronica de varredura (MEV). Na figura
02 apresenta-se a porosidade residual para a liga Fe-7Ni-0,2P sinterizada na temperatura de
1000°C enquanto que na figura 03 é mostrada a porosidade residual para esta mesma liga
sinterizada na temperatura de 1100°C. Como podemos perceber claramente, o aumento de 100°C
na temperatura de sinterizacdo € capaz de diminuir consideravelmente a porosidade residua na
amostra.

E necessario ressaltar-se que, para a segunda condicdo de sinterizagdo, ou sgja para
temperatura de 1100°C existe a contribuicdo efetiva da fase liquida formada com a decomposi¢éo
do eutético FesP a 1049°C. No entanto, como as particulas de FesP adicionadas foi de tamanho
muito grande, a fusdo do mesmo acarretou a presenca de vazios relativamente grandes, como
pode ser visto nafigura 04.
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Figura 2. LigaFe?Ni,ZP (MEV 400x)
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Figura 3. LigaFe-7Ni-0,2P (MEV 400x)
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Figura4. Liga Fe?Ni-O,P (MEV 800x)

4. CONCLUSOES

De acordo com os resultados apresentados, podemos concluir que a introducdo de uma
pequena quantidade de fésforo ao sistema de liga Fe-7Ni € capaz de modificar consideravel mente
atemperatura de inicio de retracdo deste sistema.

A sinterizagdo na presenca de uma fase liquida dos componentes injetados, interfere
diretamente na estabilidade dimensional dos componentes, aumentando consideravelmente a
retracd nas amostras, sendo necessario portanto, atencdo especial com relagdo as tolerancias
dimensionais finais dos componentes.

Os componentes injetados e sinterizados na presenca de fase liquida, apresentaram uma
menor porosidade residual do que aqueles sinterizados sem a presenca de fase liquida. No
entanto, € necessario que se tenha um perfeito controle sobre o tamanho de particula do portador
de liga, de forma a que estes ndo venham a deixar vazi0s nos componentes e , consequentemente,
comprometer a densidade final destes.
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