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Resumo. Amostras da liga Fe-7Ni(em peso) foram preparadas a partir de pos elementares através
da moldagem de pos por inje¢do (Powder Injection Molding). A evolugdo da sinterizagdo foi
estudada e para tanto foram utilizadas cinco temperaturas diferentes (700, 800, 900, 1000, e
1100°C). Andlises de microscopia eletronica de varredura associada a espectrometria de energia
dispersiva mostraram que a homogeneiza¢do da microestrutura para a liga Fe-7Ni ocorre para
altas temperaturas de sinterizacdo enquanto que através de ensaios de dilatometria e andlise da
porosidade residual observou-se que a densificagdo para esta liga se da preferencialmente dentro
do campo ferritico.
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1. INTRODUCAO

A moldagem de pds por injecdo € uma técnica de processamento desenvolvida para a producéo
de componentes que apresentam no seu corpo uma alta complexidade geométrica e que requeiram
altas taxas de densificacdo. Diferentemente da compactacdo de p6 em matriz onde a densificagdo
dos componentes se da durante a moldagem, nesta técnica toda a densificacdo acontece durante a
sinterizacdo, que é acompanhada de uma alta retracdo linear. Dessa forma, a sinterizacdo tem uma
importancia fundamental dentro do processo de moldagem de pds por injecdo, pois todas as
propriedades resultantes nos componentes estéo intimamente relacionadas a esta etapa.

Dentro do campo da moldagem de pds por injecéo ferrosa, o niquel é um elemento bastante
utilizado, pois, conforme Hwang et al (1993), a sua adi¢do ao ferro ativa o processo de sinterizagéo.
Ja segundo Zhang e German (1991), a sua introducdo ao ferro altera diversos fatores, como por
exempl o, resisténcia mecanica, dureza, tenacidade e resisténcia acorrosdo. De acordo com Hwang e
Shiau (1996), um outro aspecto importante da utilizacdo do niquel como elemento de liga se da em
funcdo do gradiente de composicdo formado durante a sinterizacdo. As particulas de niquel
dispersas na matriz de p6 de ferro geram um gradiente quimico durante a sinterizacdo que acelera a
difusdo e, por consequéncia, a densificagdo. Entretanto, a diferenca existente entre os coeficientes
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de difusdo do ferro e do niquel, aém do efeito estabilizador da fase austenitica apresentada pelo
niquel podem interferir na sinterizagdo dos componentes.

Assim sendo, este trabalho tem como objetivo apresentar a evolugdo da sinterizacdo da liga
Fe-7Ni processada através da moldagem de pés por injecéo, e para tanto foram empregadas técnicas
de microscopia eletronica de varredura e andlise dilatométrica.

2. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

A liga Fe-7Ni foi formada a partir de pds elementares carbonila, e as caracteristicas dos pés
utilizados estdo apresentadas na Tab. (1). A morfologia das particulas de p6 podem ser vistas nas
Figuras (1) e (2).

Tabela 1. Caracteristicas dos pés utilizados.

Tipo de P6 Ferro Niquel
Designacéo comercia CL Ni 123
Fornecedor BASF INCO
Tamanho médio de particula 7,84 8,66
(nm)
Carbono residual < 0,05 < 0,05

13 - combaonila
) ha
i

Figural. Morfologia das particulas de ferro Figura 2. Morfologia das particulas de niquel

Analisando-se as Figuras (1) e (2) percebe-se que enquanto o pd de ferro apresenta uma
morfologia perfeitamente esférica, as particulas de niquel apresentam uma forma esponjosa.

O ligante especificado foi do tipo multicomponente consistindo de 42,7% (em massa) de
polipropileno, 40,8% de cera de parafina e 16,5% de acetato de vinil etileno (EVA). O ligante foi
misturado com a carga de p6 metdlico em um misturador do tipo sigma e o carregamento solido
utilizado foi de 91,5% em massa de p6 metadico (55,0% em volume). A massa resultante do
processo de mistura (feedstock) foi injetada a 190°C e a remocao do ligante (debinding) foi
realizada em duas etapas, sendo a primeira através da exposicao dos componentes injetados em um
solvente quimico (hexano agquecido a 50°C) por 6 horas e a segunda etapa se deu através de
degradacéo térmica sob fluxo de ar natemperatura de 250°C por 30 horas.

Na Fig. (3) pode ser visto 0 componente ap0s a primeira etapa de remocdo do ligante, onde se
percebe a presenca dos primeiros canais porosos resultantes da decomposicéo inicia do ligante pelo
hexano aquecido. Ja na Fig. (4) tem-se o componente injetado apds a segunda etapa de remocéo do
ligante, ou sgja, apds a degradacdo térmica, onde se percebe a presenca de particulas individuais de
niquel rodeadas por particulas de ferro.
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Figura 3. Componente ap06s remoc¢ado quimica Figura 4. Component

Apdbs a remocdo do ligante os componentes foram sinterizados diretamente em um dilatometro,
sob atmosfera de hidrogénio puro pré-purificado a uma taxa de aguecimento de 10°C por minuto. O
ciclo de sinterizacdo foi interrompido nas temperaturas de 700, 800, 900, 1000 e 1100°C, e dessa
forma foi possivel avaliar-se a evolucdo da sinterizacdo para a liga Fe-7Ni. Foram realizados ainda
dois ciclos adicionais de sinterizacdo nas temperaturas de 1100 e 1200°C com tempo de patamar
isotérmico de 30 minutos, com o objetivo de avaliar-se a homogeneizacdo da liga Fe-7Ni moldada
por injecao.

3. RESULTADOS
3.1. Sinterizacao

A evolucéo da homogeneizacdo em funcéo da temperatura de sinterizagcdo para a liga Fe-7Ni
pode ser analisada em termos de microestrutura através das Figuras (5) a (9). A quantificacdo da
porosidade para estas Figuras foi realizada através do software IMAGO, desenvolvido pelo LMPT
(Laboratério de Meios Porosos e Propriedades Termofisicas — Departamento de Engenharia
Mecanica) da Universidade Federal de Santa Catarina.

Analisando-se a Fig. (5) percebe-se ja a 700°C a presenca dos primeiros sinais da sinterizacao
através dos contatos entre as particulas, além de uma rede interconectada de poros e de duas fases
distintas. A fase escura foi identificada através de espectrometria de energia dispersiva como sendo
rica em ferro com pequenos tracos de niquel, enquanto que a fase branca foi identificada como
essencialmente niquel. Percebe-se através da Fig. (5) que as particulas de niquel encontram-se
dispersas na matriz de ferro, e que, para esta temperatura de sinterizacdo ainda € possivel
identificar-se claramente as particulas individuais deste elemento. Entretanto, para esta mesma
temperatura de sinterizacdo ndo € mais possivel identificar-se as particulas individuais de ferro
puro.

Quando atemperatura de sinterizacdo foi alterada para 800°C, houve uma reducédo na porosidade
residual com um conseqliente aumento nos contatos entre as particulas. Entretanto, a porosidade
ainda permanece interconectada, como pode ser visto na Fig. (6). Nesta Figura ainda € possivel
perceber-se claramente a presenca de particulas de niquel isoladas.

Para temperatura de sinterizacdo de 900°C a Fig. (7) revela novamente a presenca de regides
ricas em niquel, com uma nitida reducéo na porosidade residual. Nesta Fig. € possivel observar-se
ainda que a reducdo da porosidade residual implica no aparecimento em maior quantidade de
regides densificadas localizadas em torno das particulas de niquel. Entretanto, qguando se compara a
Fig. (7) com aFig. (8), ou sgja, quando a temperatura de sinterizagéo foi alterada para 1000°C nota-
se que o vaor encontrado para a porosidade residual praticamente ndo foi alterado, e que as
particulas de niquel continuam dispersas na matriz de ferro.

Ja para temperatura de sinterizacdo de 1100°C a microestrutura apresentada na Fig. (9) mostra
novamente uma reducéo na porosidade residual e um aumento nas regides densificadas. Um outro



aspecto visivel nesta Figura é o aumento na homogeneizagdo da liga, 0 que pode ser notado pela
diminuicdo das regides brancas ricas em niquel. A espectrometria de energia dispersiva revelou um
aumento na quantidade de ferro dentro das areas, como também uma maior concentracdo de niquel
nas regides escuras. Segundo Nakamura e Tsuya (1983), amedida que a temperatura de sinterizacdo
é elevada o niquel difunde gradualmente para dentro do ferro, isto €, a concentracdo de niquel na
fase ricaem niquel torna-se menor.
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“Figura9. Fe-7Ni - Ts= 1100°C (P = 20,46%)

Com o objetivo de estudar-se a evolugcdo da homogeneizagdo durante a sinterizagdo com o
tempo de patamar isotérmico, amostras da liga Fe-7Ni foram sinterizadas nas temperaturas de 1100
e 1200°C por 30 minutos, e as suas microestruturas resultantes podem ser observadas nas Figuras
(10) e (12).
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Figura 10. Fe-7Ni (Ts= 1100°C —t = 30 min) Figura10. Fe-7Ni (Ts= 1200°C —t = 30 min)

Na Fig. (10), tem-se claramente uma amostra mais homogénea do que aquela apresentada na
Fig. (9), mas mesmo nesta condi¢éo de sinterizacdo ainda se percebe a presenca de regides esparsas
ricas em niquel. Pode-se constatar também que, para esta condi¢do de sinterizacdo, a porosidade
residual j& ndo se encontra mais interconectada, o que se traduz numa consideravel reducéo no seu
valor residual quefoi igual a 14,46%.

Para temperatura de sinterizacdo de 1200°C e tempo de patamar isotérmico de 30 minutos, a
microestrutura apresentada na Fig. (10) se apresenta com um nivel de porosidade da ordem de
8,42%, e 0s poros se apresentam completamente isolados na matriz. Entretanto, apesar de utilizar-se
uma alta temperatura de sinterizagdo, uma completa homogeneizacdo da liga Fe-7Ni ainda ndo foi
alcancada como fica bastante claro através da regido branca ricaem niquel apresentada na Fig. (10).

3.2. Dilatometria

A andise dilatométrica foi utilizada com o objetivo de analisar-se a variagdo dimensional
imposta as ligas do sistema Fe-7Ni e suas possiveis transformacfes alotropicas durante a
sinterizacdo. Na Fig. (11) estd apresentada a curva dilatométrica sem patamar isotérmico de
sinterizagéo. A taxa de aguecimento empregada foi 10°C por minuto e a atmosfera utilizada foi
hidrogénio ultrapuro (99,999%).
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Figura 11. Curvadilatométrica para aliga Fe-7Ni



Analisando-se a Fig. (11) podemos perceber que a 700°C a retracdo linear apresentada pela
amostra foi da ordem de 7,0%, enquanto que a 800°C a retracdo linear atingiu um valor proximo a
9,5%. Quando a temperatura de sinterizagcdo utilizada foi 900°C a amostra apresentou uma retracéo
linear da ordem de 11,0%. Entretanto, quando a temperatura de sinterizacdo foi aterada para
1000°C aretracdo linear apresentadafoi de 12,0%.

Comparando-se os valores de retracdo linear encontrado através da dilatometria com aqueles
apresentados pela andlise de porosidade residual, percebe-se que o aumento da temperatura de
sinterizacdo de 900 para 1000°C praticamente ndo interfere nestes parametros. A explicagdo para
esta condicdo pode ser dada a partir da inflexdo apresentada a 901°C na Fig. (11), que € o ponto de
transformacdo alotrépicaa ® g De acordo com Thimmler e Oberacker (1993), o maior fator de
empacotamento apresentado pela célula cubica de face centrada associado a um decréscimo no
valor do coeficiente de autodifusdo do ferro na fase g comparado com a fase a, afetam diretamente
as condicbes de sinterizagdo. Segundo Zhang e German (1992), para ligas Fe-2Ni injetadas
produzidas a partir de pos carbonila el ementares, a maior parte da densificacdo ocorre abaixo de
1000°C. Ainda segundo estes autores, embora a densidade aumente pouco para temperaturas mais
elevadas, existe uma significativa mudanga na microestrutura que inclui a esferoidizacdo dos poros
e homogeneizacdo do niquel, o que justifica as atas temperaturas utilizadas na sinterizacéo de
componentes i njetados.

4. CONCLUSOES

A evolugdo da sinterizacdo para a liga Fe-7Ni injetada produzida a partir de mistura de pos
elementares foi estudada. Ensaios de caracterizacdo através de microscopia eletrénica de varredura,
espectrometria de energia dispersiva, dilatometria e andlise de imagem foram utilizados e os
resultados encontrados nos levam a concluir que a sinterizacdo para esse sistema de liga se da de
forma heterogénea, ou sgja, a homogeneizacdo ocorre mais rapidamente dentro da regido rica em
ferro, enquanto que o niquel permanece isolado e sua homogeneizacdo sO acontecendo em atas
temperaturas.

Entretanto, se a homogeneizacéo da liga Fe-7Ni s6 acontece em altas temperaturas, através dos
experimentos realizados foi possivel também confirmar que a densificagdo para esta liga ocorre
dentro do campo ferritico, ou sgja, abaixo de 900°C e, desta forma, para que se tenha um
componente com as caracteristicas mecéanicas e microestruturais adequadas € necess&rio que se
tenha um perfeito controle sobre as variaveis que interferem no ciclo de sinterizagdo, tais como taxa
de aquecimento, temperatura e tempo de patamar isotérmico.
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Abstract. Samples of Fe-7Ni (w/o) alloys were prepared of elemental powders by powder injection
molding. The evolution of sintering was studied and were used five temperatures (700, 800, 900,
1000 and 1100°C). Scanning electronic microscopic associated to the dispersive energy
spectrometry showed that the homogenization of microstructure of the Fe-7Ni alloy occurs at high
sintering temperatures while that through of dilatometry analysis and residual porosity it was
observed that densification occurs preferential in the a range.
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