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CARACTERIZAGAO DE LIGAS Fe-Ni PROCESSADAS POR
METALURGIA DO PO: INFLUENCIA DOS PARAMETROS NAS
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Resumo
A metalurgia do pd torna-se um processo importante para obtencdo de pecas com
geometria complexa, tornando-as cada vez mais viaveis. O grande desafio € minimizar os
prejuizos causados pela porosidade residual por esse procedimento. O proposito desse
trabalho foi caracterizar e avaliar a influéncia da temperatura nas propriedades mecanicas
(dureza) da liga Fe 70%-Ni 30%, utilizada em componentes eletrdnicos e materiais
estruturais de pecas de motores automotivos, sendo produzidas por metalurgia do P6 (MP).
As ligas Fe-Ni foram fabricadas a partir de pds compactados uniaxialmente a frio e
sinterizadas, produzindo material com densidade proxima da teérica para essa classe de
ligas. Foram realizadas simulacbes para previsdo de fases presentes através do software
Thermocalc. Em seguida os corpos de prova foram submetidos a uma sinterizagcao por
temperaturas de 1.000°C e 1.100°C para avaliar o aumento da dureza com a variagdo da
temperatura. A microestrutura foi avaliada por Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)
possibilitou visualizar uma diminuicdo na quantidade e no tamanho dos poros com o
aumento da temperatura e por Espectrometria de energia dispersiva de raios X (EDX)
caracterizando a presenca de martensita. Imagens do microscopio de forca atbmica (AFM)
foram utilizadas para ilustrar a Martensita. Foram levantados os perfis de dureza das
amostras em um durbmetro ITDPMD-130, mostrando que o0 simples aumento da
temperatura de sinteriza¢ao resultou em um acréscimo de 12% na sua dureza média.
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CHARACTERIZATION OF FE-NI ALLOY PROCESSED BY POWDER METALLURGY:
THE INFLUENCE OF THE PARAMETERS IN THE MECHANICAL PROPERTIES
(HARDNESS)

Abstract

Powder metallurgy becomes an important process for manufacture of parts with complex
geometry, making it more feasible. The big challenge is to minimize the damage caused by
the residual porosity by this procedure. The purpose of this study was to characterize and
evaluate the influence of temperature on the mechanical properties (hardness) of alloy Fe-
70% Ni 30%, used in electronics and structural materials for automotive engine parts, being
produced by powder metallurgy (PM). The Fe-Ni alloys were produced from powders
compressed uniaxially cold pressed and sintered, yielding material with near theoretical
density for this class of alloys. Simulations were conducted to predict the phases present in
the software Thermocalc. Then the specimens were subjected to a sintering temperature of
1,000°C and 1,100°C to evaluate the increase in hardness by varying the temperature. The
microstructure was investigated by Scanning Electron Microscopy (SEM) view a possible
decrease in the amount and size of pores with increasing temperature and energy dispersive
spectrometry X-ray (EDX) characterizing the presence of martensite. Images of atomic force
microscope (AFM) were used to illustrate the martensite. Were raised hardness profiles of
samples in a durometer ITDPMD-130, showing that simply increasing sintering temperature
resulted in an increase of 12% in its hardness.

Key words: Powder metallurgy; Fe-Ni alloy; Mechanical properties; Porosity.
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1 INTRODUCAO

A Metalurgia do P6 (MP) se apresenta no cenario atual como alternativa dentro dos
processos de fabricacdo. Schaerer™ define MP como o ramo da industria
metallrgica direcionado a producdo de pecas a partir de pdés metalicos ou nao
metdlicos, através de etapas importantes como obtencdo do p6, compactacdo e
tratamento de sinterizacdo, quando necessario, em temperaturas abaixo do ponto de
fusdo do material de base, resultando em produtos com dimensfes altamente
precisas e com propriedades mecanicas desejadas.

O atendimento a requisitos e condi¢cdes técnicas de fabricagdo, bem como o
equacionamento os custos envolvidos pode redirecionar toda uma linha de pesquisa,
fazendo com que o0 projeto muitas vezes se afaste de uma condicéo
metalurgicamente ideal para que se torne viavel e exequivel. No entanto os estudos
sobre MP para ligas estruturais sdo escassos devido ao nivel de complexidade das
transformacdes de fase ocorridas na liga. Acos sinterizados a base de niquel séo os
mais utilizados para a fabricagdo de pecas estruturais. O niquel, por possuir uma
alta taxa de difusdo no ferro, pode ser adicionado na mistura para posterior
formacgao da liga durante o processo de sinterizagao.

Desta forma este trabalho tem como objetivo explorar o processo de fabricacdo de
ligas Ferro-Niquel, por meio da Metalurgia do poO, considerando os parametros
relacionados a melhoria das propriedades mecanicas e caracteristicas metalurgicas.
As etapas se propuseram a: identificar por meio de técnicas de difragdo as micro-
estruturas presentes nas ligas, comparando com os diagramas de equilibrio obtidos
por meio do Software ThermoCalc, para avaliar a melhor composicéo percentual da
liga a fim de obter microestruturas que contribuam para as propriedades mecéanicas.
Por fim, foi verificada a influéncia da temperatura de sinterizagdo nas propriedades
mecanicas do material.

1.1 Ligas Fe-Ni

Caracterizado por ter altas propriedades mecanicas e contra corrosao, as ligas
Ferro-Niquel possuem uma vasta aplicacdo em componentes mecéanicos. Pos
pré-ligados Fe-4Ni-0,5Mo, com adicbes suplementares de niquel e cobre, foram
pesquisados por Tsutsui® para utilizacdo em pecas com elevada resisténcia
mecanica, como engrenagens. O niquel é estabilizador da austenita, e no plano da
metalurg%ia do po, forma uma solucdo sélida com o ferro. Estudos realizados por
Santos® apresentam como resultado de um processo de resfriamento lento, a
transformacéo de fase em uma liga Fe — 30%Ni, da fase Cubica de Face Centrada
(CFC) em Cubica de Corpo Centrado (CCC) como sendo adifusional, caracteristica
da transformacdo de fase martensitica. Gallas®” descreve que ligas Fe-Ni
usualmente resfriadas a partir de altas temperaturas até a temperatura ambiente,
apresentam essa transformacao de fase adifusional em composi¢des de até 30%p
de niquel.

1.2 Influéncia da Porosidade
O desenvolvimento de acos de alta resisténcia sinterizados (materiais ENKMA)
expandiu a &rea de aplicacdo destes produtos. No entanto, com estes materiais, a

precisdo dimensional era de dificil controle devido a grande quantidade de contracao
que ocorre durante a sinterizacdo, pois € necessario preenchimento dos poros para
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a atribuicdo de uma boa resisténcia e isso faz com que a forma final seja menor que
a inicial. A fim de reduzir custos é necesséario o desenvolvimento de estudos para
materiais que satisfacam tanto a necessidade de altas resisténcias como elevados
requisitos de precisao dimensional.

Saritas, Doherty e Lawley® propdem uma relacdo direta da diminuicdo de poros
residuais formados devido a morfologia dos pos ao aumento de temperatura, pois
torna-se muito mais proxima a regido de fase liquida podendo um dos componentes
preencher as cavidades do poro aumentando a densificacao.

2 MATERIAL E METODOS

Foram preparadas as misturas de pdés com granulometria maxima de 40 um na
composicao Fe-(70%p) Ni — (30%p), mediante uso de um misturador coénico
industrial — Pyramid — durante 20 min sem utilizacdo de ligante. A etapa de
compactacao foi realizada sob uma pressdo de 350 Mpa, conforme descrito por
Pacheco et al.,® em matriz uniaxial de aco de diametro 15 mm, produzindo corpos
verdes de altura 15 mm. As sinterizacdes foram realizadas a 1.000°C e 1.100°C em
forno elétrico tipo bottom loading da marca Shaly (1.200°C), por um periodo de 1
hora com resfriamento lento a atmosfera do forno. As microestruturas foram
observadas via microscopia de varredura utilizando MEV JOEL JSM-5510 e
Microscopia de Forca Atdmica via AFM da marca Park Scientific Instruments -
Autoprobe CP. Foi utilizada a ferramenta Thermocalc para previsdo de fases
presentes na liga processada para posterior comparacdo de fases obtidas atraves
da técnica de espectrometria de energia dispersiva de raios X (EDX).Para finalizar
realizou-se ensaio de dureza na superficie interna do corpo de prova sinterizado, por
todo seu diametro, por um durébmetro ITDPMD-130.

3 RESULTADOS

O Diagrama de Equilibrio obtido no software Thermocalc mostra, para uma liga
composta de Fe (70%p) e Ni (30%p), uma microestrutura Cubica de Face Centrada
(CFC) em sua totalidade a temperaturas acima de 600°C. Para temperaturas abaixo
desse valor, o diagrama mostra uma transformacéo de parte da fase CFC em uma
fase Cubica de Corpo Centrado (CCC), ficando constituida a liga de duas fases
(Figura 1).
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Figura 1. Diagrama obtido através do software Thermo-Calc de uma liga binaria Fe-Ni. Fonte:
Thermocalc UFC.
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Para a amostra sinterizada a 1.100°C, as andlises das imagens geradas pelos
elétrons retro-espalhados no MEV (Figura 2), em conjunto com uso da técnica de
EDX mostraram as composicdes descritas na Tabela 1.

Figura 2. Andlise quimica por EDS da mistura 70%Fe — 30%Ni sinterizada em forno elétrico,
magnificacdo 100X. Fonte: MEV — UFC.

Tabela 1. Resultados da analise quimica das fases presentes na mistura 70%Fe — 30%Ni sinterizada,
percentual atbmico

PONTOS Fe Ni
1 99,83% +/-0.69 0,06% +/-1,24
2 50,19% +/-0.83 49,37% +/-1,54

Apés a sinterizacdo foram extraidas imagens através do AFM que se destacaram
devido ao perfil diferenciado, obtido em uma analise realizada em regides de
pequeno grau de rugosidade (Figura 3).
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Figura 3. Imagem da amostra sinterizada & 1.100°C obtida no AFM. Area: 10 pm x 10 pm. Fonte: AFM
Universidade de Fortaleza.
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Nas imagens de friccdo (coluna a direita), devido a diferenca de atrito causada
guando o material é heterogéneo, as cores clara e escura da imagem diferenciam a
rugosidade. Ainda nestas imagens, observa-se o aparecimento em destaque de uma
faixa larga, de 10 micrometros de altura e cerca de 1 micrometro de largura em
direcdo perpendicular ao lixamento, de coloracdo distinta do restante da amostra.
Geralmente, isso é um indicativo de heterogeneidade de propriedade mecanica, que
pode ser confirmado ao medir a rugosidade da regido levando a crer na
possibilidade de aparecimento da fase martensita, que por sua vez, aparece na faixa
de friccdo mais escura.

A mudanca de propriedade que caracteriza distingao entre fases se percebe olhando
a topografia da Imagem (coluna a esquerda) onde néo se percebe essa mesma faixa
significando que néo ha diferenga entre picos e vales na mesma area.

As analises feitas através do MEV mostram na parte interna do corpo de prova uma
sinterizacdo satisfatéria, porém o tamanho dos poros diminuiu consideravelmente
guando se aumentou a temperatura de sinterizacao (Figura 4).

Figura 4. Imagem obtida atraves do MEV (a) Liga 70%Fe- 30%N| smterlzada a temperatura de
1.000°C; (b) Liga 70%Fe-30%Ni sinterizada a temperatura de 1.100°C. (Ampliacdo de 500 X). Fonte:
MEYV - UFC.

As pecas sinterizadas apresentaram durezas obtidas através da média das medidas
realizadas por todo o didametro do corpo de prova. Para a peca sinterizada a
temperatura de 1.000°C a dureza média foi de 41+1,51 HRC, para a peca
sinterizada a 1.100°C esta mesma propriedade mecanica foi de 46+1,91HRC. A
Figura 5 mostra o grafico com o perfil de dureza das pecas.
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Figura 5. Gréficos de perfis de dureza das pecas sinterizadas a temperatura de 1.000°C (a esquerda)
e 1.100°C (a direita).
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4 DISCUSSAO

O Software Thermocalc sugere a formacédo de duas fases que é corroborada por
Gates, Kelly e Zhang,”’” onde a fase CCC é oriunda de uma transformacéo
martensitica atérmica, baseada na matriz austenitica CFC. A metalurgia do p6 como
sendo um processo diferenciado e caracterizado pela unido de particulas que ndo
atingem a temperatura de fusdo (como ocorre com o0s processos de fundicéo),
também foi caracterizada conforme resultados de EDX e MEV como uma liga de
fase binaria composta de fase rica em ferro (atribuido a fase CCC) e um composto
intermetalico rico em ferro e Niquel (podendo ser atribuido ao composto FeNi).
Através das imagens obtidas no AFM temos uma mudanca de propriedade na
imagem da friccdo com formato caracteristico da fase Martensita apresentado por
Gates, Kelly e Zhang” em ligas Fe-20%Ni-0,8%C. Com o aparecimento da
Martensita eleva-se consideravelmente as propriedades mecanicas da liga objeto de
estudo.

Outro fator importante € a diminuicdo da porosidade da liga influenciada pelo
aumento da temperatura, conforme também descrito por Saritas, Doherty e
Lawley.® Com o aumento da temperatura de sinterizagdo a fase rica em Niquel (que
possui ponto de fusdo mais baixo que o ferro) entra na regido de transicdo da
sinterizacdo liquida, o que ajuda a diminuicdo de tamanho e quantidade de poros
conforme Figura 4.

A fase rica em Martensita aliada a maior sinterizagdo da temperatura de 1.100°C
atribuiram um aumento de dureza em relacdo ao material sinterizado a 1.000°C. Nao
houve variacéo significativa na dureza em relagcéo a posi¢cao da medida (por todo o
diametro) o que leva a crer que a velocidade de resfriamento pouco afetou na
microestrutura e fechamento dos poros.

5 CONCLUSAO

As analises dos resultados permitiram concluir que, assim como 0 processo comum
de obtencédo da liga Fe-Ni (fundi¢cdo) a Metalurgia do P6 também obteve a formacao
da fase Martensita que atribui maiores propriedades mecanicas a liga. O aumento da
temperatura também influenciou diretamente nas propriedades visto que reduziram
os defeitos (poros) atribuindo uma maior densidade ao material. Importante ressaltar
gue o aparecimento da fase Martensita ndo pode ser atribuida simplesmente a
sinterizacdo na faixa de temperatura de 1.100°C devendo ser exploradas outras
faixas de temperaturas para relaciona-las ao aparecimento em maiores quantidades
desta fase.
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