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Resumo 
A metalurgia do pó torna-se um processo importante para obtenção de peças com 
geometria complexa, tornando-as cada vez mais viáveis. O objetivo desse trabalho é 
caracterizar e avaliar a influência da energia de mistura e tempo de mistura na 
microestrutura e propriedades mecânicas (dureza) da liga Fe 70% - Ni 30%, 
utilizadas em componentes eletrônicos e materiais estruturais de peças de motores 
automotivos, sendo produzidas por metalurgia do pó (MP). As ligas Fe-Ni foram 
misturadas a baixa e alta energia, 25 rpm e 200 rpm, respectivamente, por 2 (duas) 
e 4 (quatro) horas, compactadas uniaxialmente a frio com pressão de compactação 
de 8 toneladas e sinterizadas a 1.100ºC. Foram realizadas simulações para previsão 
das fases presentes através do software de simulação termodinâmica, Thermo-Calc, 
onde mostrou a possível existência de fases CCC e CFC. A microestrutura foi 
avaliada por Microscopia Eletrônica de Varredura (MEV), possibilitando a 
visualização da quantidade e do tamanho dos poros, bem como forma e tamanho 
dos grãos. Foi realizada espectroscopia de energia dispersiva (EDS) para análise 
química pontual e mapeamento químico 
Palavras-chave: Ligas Fe-Ni; Metalurgia do pó; Caracterização. 
 

CHARACTERIZATION OF Ni-Fe ALLOYS PROCESSED BY POWDER METALLURGY: 
INFLUENCE OF PARAMETERS ON MECHANICAL PROPERTIES 

Abstract 
Powder metallurgy becomes an important process for obtaining pieces with complex 
geometry, making them increasingly viable. The aim of this work is to characterize and 
evaluate the influence of mixing energy and mixing time on the microstructure and 
mechanical properties (hardness) of the alloy Fe 70% - 30% Ni, used in electronics and 
structural materials of automotive engine parts, being produced by powder metallurgy (PM). 
The Fe-Ni alloys were mixed at low and high energy, 25 and 200 rpm, respectively, for 2 and 
4 hours, uniaxially cold compacted with compaction pressure of 8 tons and sintered at 
1,100°C. Simulations to predict the phases present were performed using thermodynamic 
simulation by the software Thermo-Calc, which showed the possible existence of CCC and 
CFC  phases. The microstructure was evaluated by Scanning Electron Microscopy (SEM), 
enabling visualization of the amount and size of pores, as well as shape and size of the 
grains. Energy dispersive spectroscopy (EDS) for chemical mapping punctual and chemical 
analyzes was used. 
Keywords: Fe-Ni alloys; Powder metallurgy; Characterization. 
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1 INTRODUÇÃO 

 
Sendo um dos processos de fabricação mais antigos que se tem conhecimento, a 
metalurgia do pó (MP) vem proporcionando inúmeras possibilidades de produção de 
ligas, até então, quase impossível pela metalurgia convencional. Hoje são inúmeras 
as aplicações industriais de peças produzidas por este processo. Comparada a 
metalurgia convencional, esta tecnologia torna-se competitiva tanto por razões 
econômicas como por razões tecnológicas, sendo utilizada, por exemplo, para a 
fabricação de grande quantidade de peças, de formas complexas ou com material 
base de alto ponto de fusão.  
Schaerer [5] define MP como o ramo da indústria metalúrgica direcionado à 
produção de peças a partir de pós metálicos ou não metálicos, através de etapas 
importantes como obtenção do pó, compactação e tratamento de sinterização, 
quando necessário, em temperaturas abaixo do ponto de fusão do material de base, 
resultando em produtos com dimensões altamente precisas e com propriedades 
mecânicas desejadas.  
 
1.1 Pós Metálicos  
 
Os vários métodos de produção dos pós-metálicos, sejam eles: eletrolítico, redução, 
atomização de metais líquidos, mecânicos, etc., conduzem ao pó metálico diversas 
formas, tamanhos e distribuição granulométrica, características de grande 
importância para as propriedades finais da liga. Quanto mais irregular for a partícula, 
maior será a área superficial específica livre para interação entre as moléculas na 
sinterização, formando uma peça mais compacta e com melhores propriedades 
mecânicas. Quanto ao tamanho das partículas, uma partícula maior permite maior 
compactação, enquanto uma menor permite uma superfície com menor rugosidade. 
  
1.2 Compactação 
 
A consolidação do pó consiste uma importante etapa na fabricação de produtos na 
metalurgia do pó, parte dessa transformação consiste na compactação de uma 
massa para a produção do compactado verde, que poderá ser submetido ao 
processo de sinterização para obtenção de uma estrutura mais coerente, se 
necessário. 
 
1.3 Sinterização 
 
A força motora para a ocorrência de qualquer tipo de sinterização é a diminuição da 
energia livre superficial do conjunto de partículas. Entre os dois tipos básicos de 
sinterização estão:  
 
1.3.1 Sinterização por fase sólida 
Geralmente utilizada quando se deseja controle na porosidade. O material é 
transportado sem que haja qualquer tipo de líquido na estrutura, seja por fluxo 
viscoso, difusão atômica ou por transporte de vapor. 
 
1.3.2 Sinterização por fase líquida 
Acontece devido à formação de líquido na estrutura, podendo este ser causado pela 
fusão de um dos componentes do sistema ou do resultado de uma reação entre pelo 
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menos dois dos componentes do sistema. Esta forma de sinterização torna-se 
atraente quanto a consolidação de materiais dificilmente sinterizáveis por fase sólida 
e para a obtenção de materiais compósitos. 
 
1.4 Moagem de Alta Energia 
 
O processo de Moagem de Alta Energia (MAE) consiste em uma síntese 
mecanoquímica em que as misturas de pós de diferentes metais ou ligas são 
moídas conjuntamente para a obtenção de uma liga homogênea, através da 
transferência de massa. Durante o processo, as partículas de pó são continuamente 
deformadas, soldadas a frio, quebradas e resoldadas. A técnica consiste 
basicamente no processamento de materiais na forma de pós, juntamente com 
corpos de moagem, que podem ser esferas de aço ou outro material de alta dureza, 
inseridos em um vaso de moagem, geralmente feito do mesmo material das esferas. 
Por vibração ou rotação as esferas chocam-se com as paredes do vaso resultando 
em uma prensagem do pó a cada impacto e deste modo o pó é repetidamente 
levado a solda, fratura e ressolda num intenso processo cíclico de transferência de 
energia que possibilita a nanoestruturação dos materiais moídos. 
Durante a moagem de alta energia, alta deformação é introduzida nas partículas. 
Isso é manifestado pela presença de vários defeitos cristalinos, tais como 
discordâncias, vazios, falhas de empilhamento e aumento no número de contornos 
de grão. A presença desses defeitos, além do refinamento da microestrutura, diminui 
as distâncias de difusão e do aumento da temperatura durante a moagem e 
aumentam a difusividade dos elementos solutos na matriz, resultando na produção 
de pós com alta sinterabilidade em relação à moagem convencional. 
Velocidade de moagem, temperatura, tempo de moagem, tipo de moinho, relação 
mássica bola/pó, atmosfera de moagem e material do cadinho estão entre os 
parâmetros influentes nas características finais do pó após a moagem. 
Com o aumento da velocidade de rotação do moinho, maior a energia transferida ao 
pó, porém existirão certas limitações para a velocidade máxima a ser empregada na 
moagem. Com o aumento da velocidade de moagem o movimento das esferas pode 
não ocorrer e também, a temperatura no interior do recipiente pode alcançar valores 
muito elevados, chegando a alguns casos a promover energia necessária para 
transformações de fases. 
O tempo de moagem é ponderado uma das mais importantes variáveis na moagem 
de alta energia, sendo que este irá ditar o ponto de equilíbrio entre fratura e 
soldagem a frio do pó. Por questões produtivas, é preferível curtos períodos de 
moagem, além de que, tempos longos contribuem para o aumento da temperatura, 
influenciando diretamente na contaminação, aparecimento de fases indesejadas e 
heterogeneização química e microestrutural. 
 
1.5 Ligas Ferro Níquel 
 
O Níquel é estabilizador da austenita (CFC), e esta fase possui propriedade 
mecânica mais elevada que a fase ferrítica. No plano da metalurgia do pó, o níquel 
forma solução sólida substitucional com o ferro. Essas ligas são caracterizadas por 
terem boas propriedades mecânicas e de resistência à corrosão, tendo uma vasta 
aplicação em componentes mecânicos.  
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2 MATERIAIS E MÉTODOS 
 
2.1 Materiais de Consumo 
 
Os pós metálicos de Ferro (99.8% puro com granulometria de 40μm) e Níquel 
(99.2% puro com granulometria de 55μm) foram fornecidos pela indústria IMASH 
(SP). 
 
2.2 Equipamentos Utilizados 
 
Os equipamentos utilizados são citados nas seções subsequentes de acordo com as 
diferentes etapas do trabalho. 
 
2.2.1 Fabricação dos corpos de prova 
Para a moagem dos pós-metálicos, foi utilizado um moinho de bolas com cadinho 
para os pós, de aço inoxidável e esferas de aço. A relação mássica esferas/pó 
utilizada foi de 10:1. De acordo com a velocidade do moinho e do tempo de 
moagem, os corpos de prova foram identificados de acordo com a Tabela 1 a seguir. 

 
Tabela 1. Identificação dos corpos de prova 

 25 rpm 200 rpm 

12 horas A1  

1 hora de mistura  B1 

2 horas de mistura  C1 

4 horas de mistura  D1 

 

Logo após a moagem dos corpos de prova, os mesmos foram levados à 
compactação, utilizando-se o equipamento eletromecânico para ensaio de tração – 
Instron Modelo 4484 e um molde cilíndrico de 15 mm de diâmetro na cavidade de 
compactação. A pressão aplicada para a compactação foi a equivalente a de 2 
toneladas. 
A seguir foi realizada a sinterização dos corpos de prova a 1100ºC durante 1 hora 
em um forno tipo mufla, sem proteção gasosa, seguido de resfriamento ao forno. 
Para a liga C1 o resfriamento foi nitrogênio para rápido resfriamento da liga, 
impedindo ao máximo a difusão dos elementos na liga (têmpera ao nitrogênio). 
 
2.2.2 Preparação e caracterização microestrutural dos corpos de prova 
Foram utilizadas lixadeira rotativa com lixas de granulometria de 220, 320, 400, 600 
e 1200. A seguir prosseguiu-se a preparação da superfície com polimento com 
pastas de diamante de granulometria 6, 3 e 1µ. 
Terminado a preparação e limpeza da superfície, utilizou-se do reagente Nital 4%   
(4 mL de ácido nítrico + 96 mL de álcool) para revelação da microestrutura das ligas. 
Analisou-se a microestrutura através de um Microscópio Eletrônico de Varredura – 
Philips XL30 com EDS. Foram realizadas medidas de composição química através 
de espectroscopia de energia dispersiva (EDS). 
As medidas de microdureza foram realizadas em um microdurômetro de dureza 
Vickers Shimadzu com carga HV 1 por 15 segundos. As medidas de dureza foram 
realizadas em durômetro Rockwell, utilizando escala de dureza B. 
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3 RESULTADOS E DISCUSSÃO 
  

A amostra A1 foi misturada por 12 horas para garantir a total mistura da liga. Após a 
mistura, as ligas foram compactadas a pressão de 2 toneladas, porém, para as ligas 
misturadas a alta energia, 200 rpm, o compactado não apresentava firmeza 
suficiente para seu transporte até o forno de sinterização, sendo necessário a 
compactação a pressão mais elevada, 8 toneladas. 
Após a sinterização a 1100ºC para todas as ligas, foi realizada preparação 
metalográfica com: embutimento, lixamento, polimento e em alguns casos ataque 
químico para posterior análise em Microscópio Eletrônico de Varredura, como 
mostrado nas Figuras a seguir. 
 

 
Figura 1. Micrografia eletrônica de Varredura da liga A1. Aumento 2.500x. Sem ataque. 

 

 
Figura 2. Micrografia eletrônica de Varredura da liga B1. Aumento 1.500x. Sem ataque. 
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Figura 3. Micrografia eletrônica de Varredura da liga D1. Aumento 2.000x. Sem ataque. 

 
A liga A1 apresentou microestrutura mais homogênea, quase que inteiramente de 
uma região clara (Fase 1), quanto que as ligas B1 e D1 apresentaram uma 
percentagem maior de uma região mais escura (Fase 2). Diante disso, foram 
realizados EDX, obtendo-se as composições das duas fases, como mostrado na 
Tabela 2. 
 
Tabela 2. Percentual em peso de Níquel nas duas fases presentes nas ligas A1, B1 e D1. 

 
Pela Tabela anterior, percebe-se que à medida em que aumenta-se a energia de 
mistura, a fase 1 enriquece de Níquel, quanto que a fase 2, pouco varia sua 
composição. 
Foram realizados Perfis de composição química para melhor visualização da 
variação de composição química nas fases 1 e 2, como mostrado nas Figuras 4 e 5. 
 

 
Figura 4. Micrografia eletrônica de Varredura da liga D1 mostrando o perfil de composição química 
por EDX. Sem ataque. 

 Fase 1 Fase 2 

A1 11.67 0.43 

B1 23.15 2.22 

D1 49.39 1.28 
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Gráfico 1. Gráfico do Perfil de linha (EDX) realizado na região indicada na Figura 4, referente à liga A1. 

 

 
Figura 5. Micrografia eletrônica de Varredura da liga D1 mostrando o perfil de composição química 
por EDX. Sem ataque. 

 

 
Gráfico 2. Gráfico do Perfil de linha (EDX) realizado na região indicada na Figura 5, referente à liga 
D1. 

 
Além dessas micrografias, constatou-se que a microestrutura da liga A1, 
apresentava pequenas partículas dispersas em toda a estrutura, como apresentado 
na Figura 6. 
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Figura 6. Micrografia eletrônica de Varredura da liga A1. Aumento 20.000x. Sem ataque. 

 
Em uma das ligas misturadas a alta energia, 200 rpm por 2 horas, realizou-se, após 
a sinterização, resfriamento ao nitrogênio, a fim de se observar as mudanças em 
suas microestrutura e propriedades mecânicas. A Figura 7 mostra a micrografia 
desta liga, nomeada como C1. 

 

 
Figura 7. Micrografia eletrônica de Varredura, com detector de elétrons retroespalhados (BSE), da 
liga C1. Aumento 2.500x. Ataque Nital 4%. 

 
Nota-se que nessa liga há a presença, além dos poros de tamanho comparável com 
o das outras ligas, de poros bem menores, dispersos em uma região com presença 
de maclas. Além desta fase, há a presença de uma outra com grãos agulhados, 
sempre presente ao redor dos poros de tamanho maior. 
Foi realizado EDX da fase agulhada (Fase 2) e da fase com presença de maclas 
(Fase 1), como mostrado na Tabela 3. 
 
Tabela 3. Percentual em peso de Níquel nas duas fases presentes na liga C1. 

 Fase 1 Fase 2 

C1 - Temperada 44.78 24.82 

 
Verifica-se com a ajuda das tabelas 2 e 3, que o percentual de níquel da Fase 1 da 
liga C1 é semelhante ao da liga D1, quanto que a Fase 2 tem um percentual em 
peso de níquel quase 20 vezes maior. 
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Foram realizados ensaio de dureza Rockwell B nas quatro ligas, como mostrado na 
Tabela 4. Verifica-se que a dureza da liga aumenta com o aumento da energia de 
moagem, diminuindo quando se chega a um valor crítico de energia. 

 
Tabela 4. Medidas de Dureza Rockwell B e microdureza Vickers HV 1 nas duas fases presentes nas 
ligas. 

 Dureza Rockwell B Microdureza Vickers – 
Fase  

Microdureza Vickers – Fase 
2 

A1 46 520 120 

B1 52 (*) (*) 

C1 27 102 80 

D1 45 500 115 
(*) Não foi possível realizar o ensaio de microdureza desta liga. 

 
4 CONCLUSÃO 
 
Variando-se a quantidade de energia fornecida para a mistura dos pós metálicos, as 
duas fases presentes na liga (Fase 1 e Fase 2) apresentam variação em suas 
composições químicas, aumentando o percentual de níquel consideravelmente na 
Fase 1 a medida que mais energia é fornecida na mistura. Quanto a Fase 2, nota-se 
pouca variação em sua composição.  
Quanto à medida de dureza, verificamos que, assim como a composição das fases 
varia com a variação de energia de mistura, a dureza das ligas também, elevando-se 
de 46 Rockwell B (25 rpm – Liga A1) para 52 (200 rpm por uma hora – Liga B1) e 
depois diminuindo para 45 Rockwell B com maior tempo de moagem (Liga D1). 
Para a liga temperada ao nitrogênio, a liga apresentou maior homogeneização 
química, estando presente na Fase 1 aproximadamente o mesmo percentual de 
níquel que na liga D1, quanto que na Fase 2, uma elevação considerável na 
percentagem de níquel, se comparado as outras ligas. 
A Dureza da liga C1 apresentou valores muito mais baixos se comparado às outras 
liga, levando-se a considerar que o motivo para a queda na dureza seja devido a 
maior distribuição de níquel nas duas fases. 
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