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Adicao de oxidos de niquel e ferro em ligas ferrosas produzidas via
moldagem de pos por inje¢ao

Addition of nickel oxide and iron oxide in base iron alloys manufactured by
powder injection molding

Pablo Eduardo Junges Abreu'
Sandra dos Santos Bonsenhor?

Resumo

A matéria-prima representa um custo significativo na composic¢ao do preco das pegas produzidas
por MPI (Moldagem do P6 por Inje¢do). Desta monta, para tornar o processo mais atrativo a
novos projetos ou para conversao de projetos ja existentes, neste estudo ¢ adicionado pds de
oxidos de menor custo, mais facil obten¢do e estocagem mais simples comparando-os com 0s
equivalentes metalicos. Na produ¢do da matéria-prima para injecdo foram adicionados Fe203
(6xidos de ferro) e NiO (6xido de niquel) ao pd de ferro, obtendo corpos de prova de diferentes
misturas. Para se atingir o objetivo final, os referidos 6xidos sao reduzidos durante as etapas de
processamento via MPI com o minimo de adaptacdes ao processo convencional obtendo
propriedades mecanicas similares as ligas que utilizam apenas pds metélicos. Ao final, obteve-se

materiais sem defeitos, com uma boa sinterizagao ¢ reducao dos 6xidos.
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Abstract

The raw material represents a significant cost in the pieces price produced by PIM (Powder
Injection Molding). With that in mind, to turn the process more feasible to new projects or
upgrading existent ones, in this study, it was added less costing oxides powder of easier storage
and acquisition comparing with their metal equivalents. Therefore, in the acquisition of the
feedstock for the injection were added Fe203 (hematite) and NiO (Nickel oxide) obtaining test
pieces. But to reach the final goal, the referred oxides are reduced during the processing steps via
PIM, with the minimal adaptations compared with the conventional process, achieving
mechanical properties similar to the alloys that use just metal powder. In the end, achieved

workpieces without defects, with a good sintering and oxide reduction.

Keywords: Sintering; Cost Reduction; Powder Injection Molding.

1 Introducao

Entre os processos de fabricag¢do utilizados para dar forma a matéria-prima, temos o que
parte do particulado, agregado a partir de uma matriz/molde sendo a MP (Metalurgia do po) um
dos exemplos de processo nesta area. Partindo de pos metalicos ou ceramicos, tendo sua forma
definida através de pressdo em uma matriz com a forma desejada, sendo o calor aplicado para
promover a difusdo e assim uma unido dos pos. Para esta rota de fabricacdo, a matéria prima ¢

mais custosa de se obter comparando-se com outros processos de fabricacao [1].

Estudos realizados para melhorar as caracteristicas mecanicas dos polimeros, seguiram o
caminho da introdu¢do de cargas metdlicas, produzindo compoésitos com caracteristicas
diferenciadas. Com o aumento desta carga, foi possivel a inversdao do que era antes um material
de adi¢do, agora sendo o material principal, possibilitando a producdo de pegas metalicas
injetadas com uma pequena adicdo de polimeros, extraido ao longo do processo de fabricacao.
Com isto foi criada uma técnica muito utilizada na produgdo de pecas com geometrias
complexas, paredes finas e de tamanho reduzido, devido a auséncia de gradientes de tensao,
durante a moldagem (com baixa viscosidade e fluidez), aliando o processo de fabricacdo de

injecdo de polimeros, denominada MPI (Moldagem de pds por injecdo), sendo considerada uma



evolucdo da técnica MP, pois possibilita desenvolver um espectro mais largo de materiais, com

um controle dimensional melhor.

Contudo, os pos para a MPI s3o ainda mais caros que os pos para a MP, devido em grande
parte a sua rota de fabricagdo, para obter as caracteristicas necessarias objetivando a
homogeneizagao e facilitar a inje¢ao, sendo estas caracteristicas a forma arredondada e tamanho

de p6 reduzido (menor que 20um) [2].

Como exemplificagdo, o ferro ¢ encontrado na natureza em forma de 6xidos nos minérios,
que precisam passar por todo um processo em alto-forno para a obtencdo do ferro-gusa, por
conseguinte segue as aciarias para a retirada das impurezas e reducdo do teor de carbono,
obtendo-se 0 aco e o ferro comercialmente puro. Esta matéria-prima, por sua vez, sofre um
processo de atomizagdo para assim poder ser utilizada na MP. Ja para a MPI a produg¢ao de pos de

ferro € utilizado preferencialmente um processo fisico-quimico, denominado processo carbonila.

Devido a estes pontos, a matéria-prima representa metade dos custos do processo MPI,
como pode ser observado na Figura 1. Desta forma, este estudo apresenta uma alternativa para a
economia no custo da matéria prima, substituindo uma parte do pé metalico por um po6 ceramico
(6xido), focando em ligas ferrosas com adi¢ao do elemento, Niquel (Ni). Complementando, no
desenvolvimento da pesquisa se estudou o sistema Fe (Ferro), Ni (Niquel) e seus respectivos
oxidos. Estes oxidos sdo facilmente redutiveis em atmosfera contendo hidrogénio, gas utilizado
na extracdo térmica dos ligantes ou na fase de sinterizagdo das amostras para se obter o aumento
da rigidez, pois a estabilidade dos ¢xidos diminui com o aumento da temperatura [3]. Esta
redugdo ¢ importante pois tais 6xidos ndo sdo desejaveis na composic¢ao da peca final, devido ao
fato de poderem vir a alterar as caracteristicas mecanicas das mesmas, culminando ao nao

atendimento das propriedades solicitadas, no projeto das pecas.



%

Figura 1 - Custos da rota de fabricagdo MPI [4].
Para modificar e se ter um atendimento a uma gama maior de requisitos de engenharia, o

ferro sinterizado ¢ produzido através da mistura de p6és com outros elementos como o Niquel
(Fe-Ni), Ferro com Niquel e Carbono (Fe-Ni-C), Ferro com Cobre e Carbono (Fe-Cu-C) e muitas
outras combinagdes relacionadas, sdo utilizadas. Muitas das ligas sdo formadas com mistura de
p6s elementares, sendo homogeneizados durante a sinterizagdo. Em especifico, o niquel quando
adicionado em separado na base ferro, forma uma solugdo sélida, com grande ductilidade e

dureza [5].

Sendo o niquel um componente comumente utilizado, para melhorar a resisténcia e a
temperabilidade. Assim, os agos-niquel sinterizados sdo tipicamente utilizados em pecas
estruturais sujeitas a tratamento térmico posterior, onde se faz necessario a combinacdo de alta
resisténcia mecanica, de desgaste e impacto. Da mesma forma, o ferro-niquel pode ser utilizado
na fabricacdo de um componente magnético mole sinterizado, de forma semelhante ao de uma
peca estrutural, ou seja, compactagao e sinterizacdo ou injetados com excelente controle da

microestrutura e tamanho de grao [5,6].

2 Revisao da Literatura

Os ferros nao ligados (F-0000) sdao tipicamente usados em pegas estruturais de baixa
solicitagdo mecanica ou que exijam autolubrificacdo. Em altas densidades, o ferro ndo ligado ¢

utilizado em aplica¢des magnéticas (ferro mole) [7].

Limite de resisténcia baixo, entre 150MPa e 230MPa ¢ uma das caracteristicas do Ferro
ndo ligado, desta forma sdo utilizados outros elementos aceleradores para compor as ligas

ferrosas induzindo uma rapida difusao, melhores ligagdes e alto limite de resisténcia [8].



O carbono adicionado a base Ferro, forma sem sombra de duvida a mais importante liga
ferrosa conhecida mundialmente, e como tal tem um nome especifico: ago. Os agos (F-0005) sao
utilizados em aplicagdes de moderada solicitacdo de resisténcia e dureza também, quando se faz
necessaria a usinabilidade. Esses materiais podem sofrer tratamento térmico visando o aumento
da resisténcia mecanica e ao desgaste, bem como tratamento de ferroxidacdo, que consiste da
oxidacdo superficial controlada que leva ao aumento da dureza na superficie, também
aumentando sua resisténcia ao desgaste e promovendo sua estanqueidade pelo fato de fechar os

poros remanescentes do processo MP ou MPI [7].

Como um importante elemento de liga, para melhorar o limite de resisténcia, se faz
necessario uma atencdo especial para manter o carbono em niveis desejaveis, com o intuito de
atingir o limite de resisténcia necessaria, assim como outras propriedades que venham a ser

importantes, o controle, para que o componente de engenharia atenda aos requisitos de projeto

[5].

Para modificar e se ter um atendimento a uma gama maior de requisitos de engenharia o
ferro sinterizado ¢ produzido através da mistura de pds com outros elementos como o Niquel
(Fe-Ni), Ferro com Niquel e Carbono (Fe-Ni-C), Ferro com Cobre e Carbono (Fe-Cu-C), e
muitas outras combinagdes relacionadas, sdo utilizadas. Muitas das ligas sdo formadas com
mistura de pds elementares que sdao homogeneizados durante a sinterizagdo. Em especifico, o
niquel quando adicionado em separado na base ferro, forma uma soluc¢do solida, com grande

ductilidade e dureza. [5].

Niquel ¢ um componente comumente utilizado para melhorar a resisténcia e a
temperabilidade. Sendo que os agos-niquel sinterizados sdo tipicamente utilizados em pecas
estruturais sujeitas a tratamento térmico posterior, onde se faz necessario a combinagdo de alta
resisténcia mecanica, de desgaste e impacto. Da mesma forma, o Ferro-Niquel pode ser utilizado
na fabricacdo de um componente magnético mole sinterizado, de forma semelhante ao de uma
peca estrutural, ou seja, compactagdo e sinterizagdo ou injetados com excelente controle da

microestrutura e tamanho de grao. [7,8].



3 Metodologia

Como elemento base para a matriz ferrosa foi utilizado o p6 de ferro carbonila OM-CL da
empresa BASF, com teor de carbono, de acordo com o fabricante, de no maximo 0,9% e oxigénio
maximo de 0,4%. No entanto, as reagdes entre o carbono e o oxigé€nio com a atmosfera redutora
entre 600°C e 700°C a perda de carbono se torna elevada. Sendo que o presente trabalho utilizou
2 ciclos térmicos que no total permaneceram dentro desta faixa de temperatura por cerca de 90

minutos, proporcionando uma descarbonetag¢do dos corpos de prova [9].

Tabela 1 - Caracteristicas dos pos utilizados.
| Fornecedora | Nome comercial | Composigiao Basica | Densidade [g/m?] |Fusﬁo ["C]|
Minasolo Oxido de niquel MO 03a10 1984
Lanxess Oxido de Ferro Fe O, 44a47 1565
Fonte: autoria propria.

Como elemento portador de liga foi utilizado na mistura, 6xido de niquel, também
denominado de oOxido niqueloso. Na Tabela 1 sdo listadas as principais matérias-primas
utilizadas, em que se verifica também, o 6xido de ferro, sendo este adicionado nao como
portador de elemento de liga, mas sim com o unico intuito de reducdo de custos com a matéria

prima.

Tabela 2 - Composi¢cdo da massa de ligantes utilizada.

| Elemento Massa [%] |
Polipropileno (PP) 427
Parafina 36
Acetato de vinil etila (EVA) 16,5
ACRAWAX™ C Powdered 4.5
Antioxidante 0,2
Total 100

Fonte: autoria propria.

3.1 Tamanho de Particulas

As etapas de processamento dos corpos de provas sdo fortemente influenciadas pelo
formato, tamanho e distribui¢ao de tamanho das particulas da matéria-prima. Com a utilizagdo de
p6s menores € com uma maior dispersao de tamanho destes, se tem um melhor empacotamento,
com a ocorréncia de menores distanciamentos entre as particulas favorecendo o fendmeno de
sinterizagdo, pelo fato de se ter uma grande area de superficie e um contato mais intimo entre as
particulas reduzindo os espagos vazios, por conseguinte se obtém uma maior energia de ativacao



[8]. Desta forma, foi realizada a analise dos pds Oxidos utilizados através do analisador de
particulas da fabricante CILAS modelo 1190 sendo os resultados apresentados nas Figura 2 e
Figura 3.
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Figura 2 - Histograma Fe;0,. Figura 3 - Histograma NiO.
Fonte: autoria prépria. Fonte: autoria prépria.

3.2 Difratometria de Raios-X

Para a caracterizagdo das fases presentes foi utilizado um difratdmetro Philips X Pert SW
com anodo de cobre, radiagio ko com comprimento de onda de 1,54056A. A configuragio
utilizada foi a geometria Bragg-Bretano, poténcia de 40kV e 30mA. Os parametros de leitura
utilizados foram: tamanho do passo angular de 0,02° e tempo de passo igual a 1s com intervalo de
varredura, em 20, de 3 a 118° aproximadamente. A andlise de fases foi realizada com o auxilio do
programa computacional X'Pert HighScore.

Pode-se verificar na Figura 4 que o 6xido de ferro se apresenta com a estrutura cristalina
Fe203 (hematita). Sendo que, apenas um breve pico de AlFe; em torno da posi¢do 25° nao
corresponde ao referido 6xido de ferro. Se verifica também, outro breve pico de Fe em torno da
posicdo 45° muito proximo a um de hematita podendo ndo ser considerado contaminante pois
quando adicionado a matriz ferritica se confundird com esta.

Agora voltando as ateng¢des para a Figura 5 onde se verifica que apenas 2 breves picos em
torno da posigdo 45° e 52° ndo correspondem ao 6xido de niquel, todavia, novamente, podendo
ndo serem considerados contaminantes pois o NiO é o precursor do Ni sendo esse desejavel na
composi¢do final do corpo de prova.
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Figura 4 - Difratograma do pé de oxido de ferro. Figura 5 - Difratograma do po de oxido de
Fonte: autoria propria. niquel. Fonte: autoria propria.

3.3 Mistura

As composicoes apresentadas na Tabela 3 foram produzidas para gerar a matéria-prima de
injecdo (feedstock), o carregamento solido especificado foi de 92% em massa de po, sendo os
outros 8% em massa de ligantes com a composicdo apresentada na Tabela 2. Redmetro da Haake
Poly Lab (modelo 557-1306), com rotores tipo sigma, foi utilizado como misturador.

Tabela 3 - Composicao inicial das misturadas amostras produzidas.

' Liga | Fe | FeO | NiO
A Puro - -
B Bal. 5% -
C Bal. 10% -
D Bal. 5% 5%
E Bal. - 5%
F Bal. - 10%

Fonte: autoria propria.

O processo de mistura ocorreu na temperatura de 180°C, na qual a fase ligante se
apresenta no estado liquido promovendo assim, uma homogeneizagao melhor dos compostos.
Outros parametros também importantes sao o tempo de mistura de 90min e velocidade angular de
70RPM.

3.4 Injecao dos Corpos de Prova

A etapa de moldagem foi realizada utilizando-se uma injetora Arburg 320S 150-500 com
forca de fechamento de 50 toneladas, sendo apresentado na Tabela 4 os principais parametros
empregados durante o processo de injecao.



Foram gerados, nesta etapa, corpos de prova para cada composi¢ao apresentada na Tabela
3, utilizando a cavidade do molde que estd representada na Figura 6 (com as dimensdes em
milimetros), com espessura de 3,00mm.

Tabela 4 - Pardmetros utilizados na injecao dos corpos de prova.

Mistura Parametros de injegao utilizados.
P. de Injecdao | P. de recalque | T. de Injecao
Fe puro 200 bar 1000 bar 200 °C
Fe + 5%FeO 200 bar 1000 bar 200 °C
Fe + 10%FeO 201 bar 900 bar 200 °C
Fe + 5%FeO + 5%NiO 202 bar 900 bar 200 °C
Fe + 5%NiO 200 bar 900 bar 200 °C
Fe + 10%NiO 201 bar 900 bar 200 °C
Fe + 5%NiO 200 bar 900 bar 200 °C

Fonte: autoria propria.

Esta geometria para o corpo de prova nao ¢ descrita em normas vigentes, todavia seu
emprego ja foi descrito em trabalhos anteriores [11, 12], podendo, desta forma, ser considerada
de ampla aceitagao.
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Figura 6 - Custos da rota de fabricagdo MPI [11].

3.5 Remociao do Ligante

Devido as caracteristicas do sistema ligante utilizado, o processo de remocgao deste foi
realizado em duas etapas distintas, com o intuito de cumprir a remog¢ao no menor tempo possivel
e com um diminuto impacto sobre o corpo de prova. A primeira etapa, consiste na exposicao das
amostras ao C¢H,, (hexano), um solvente quimico, visando a remog¢ao dos elementos de baixo
peso molecular, abrindo poros que possibilitam a extracao dos polimeros de maior cadeia. Nesta,
0 hexano ¢ aquecido em torno de 55°C, abaixo do ponto de autoigni¢dao (65°C). Primeiramente,

por um periodo de 3h, as amostras foram expostas ao vapor, apos o resfriamento os componentes



foram, imersos no hexano e aquecidos até o mesmo patamar de temperatura, mantidos assim por

6h.

Para a extragdo do componente de alto peso molecular (polipropileno), foi efetuada uma
remog¢ao térmica em forno resistivo assistido por plasma, projetado por HAMMES [12]. A
configuragdo do aparato para o posicionamento das amostras foi montado em potencial flutuante
de tal maneira que a utilizacdo do plasma se deu na regido luminescente anormal. As condig¢des
do processo com um fluxo de 4,1x10°m’/s de hidrogénio (com pureza de 99,999%) até a
temperatura de 500°C. Apds, o fluxo foi reduzido para 3,3x10°m’/s de uma mistura contendo
95% de argonio (também, com pureza de 99,999%) e 5% de hidrogénio. Aquecimento controlado
iniciando com uma taxa de 7°C/min até 300°C, quando comeca a extragdo térmica do PP
(polipropileno), sendo a taxa de aquecimento reduzida para 0,7°C/min até se chegar a 500°C
onde se garante que todo o polimero foi expurgado dos corpos de prova. Seguiu-se com uma taxa
de aquecimento de 10°C/min até a estabilizacdo de temperatura em 700°C na qual se realizou a
pré-sinterizagdo por lh. Finalizado, o resfriamento foi realizado no proprio forno com uma taxa

inicial de 10°C/min.

3.6 Sinterizacao

Para a sinterizacdo, foi feito o uso do mesmo forno utilizado na extracdo térmica do
ligante, com a mesma configuragdo, em potencial flutuante. A curva térmica utilizada iniciou-se
com uma taxa de aquecimento controlado de 7°C/min até a temperatura de 300°C. Apos, se
adotou uma taxa de aquecimento de 10°C/min até a temperatura de 1150°C na qual cessou-se o
aquecimento sendo a temperatura estabilizada por 1h. Findado este tempo, se utilizou uma taxa

inicial de resfriamento de 10°C/min dentro do préprio forno.

Foi utilizada a atmosfera com 100% H, em um fluxo constante de 4,1x10°m?’/s, com o
objetivo de reduzir ao méximo os 6xidos e deixar os canais abertos o maior tempo possivel para a

percolacao do oxigénio.



3.7 Ensaios de Tracio e Dureza

Foram realizados ensaios de tragdo de dureza e microdureza para verificar a influéncia da

adi¢ao dos 6xidos nas propriedades mecanicas das amostras.

Uma maquina MTS Criterion (modelo 45), para o ensaio de tragdo com uma amostragem

de 3 corpos de prova, para cada composicao.

Dureza Brinell, 3 medidas em cada corpo de prova com as composi¢gdes apresentadas na
Tabela 3. Utilizando um durémetro da marca Emcotest, modelo M4C/R G3, indentador esférico

de aco AISI 52100 com diametro de 2,5mm, sendo a for¢a normal utilizada 187,5kgf.

Ja para a microdureza Vickers, foram feitas 10 medidas em pontos aleatorios por toda a
superficie da 4rea transversal da regido de maior area do corpo de prova, onde se realizou uma
se¢do a 4mm da borda externa. Foi utilizado o microdurdmetro da marca Future—Tech modelo
FM-800, endentador piramidal de base quadrada com angulo de 136° entre os planos, carga

normal de 50gf, tempo de carregamento de 15s.

4 Resultados e Discussao

Os 6xidos presentes no material sdo considerados por muitos como uma séria contaminacao
com forte influéncia sobre as propriedades mecanicas, ao prejudicar a formacio de contatos entre
particulas na sinterizacdo e provocar concentradores de tensdes em poros e inclusdes, assim

diminuindo a resisténcia do material [15].

4.1 Ensaios de Tracao

Analisando as Figura 7 e Figura 8, verifica-se que a adigdo de FeO reduz as propriedades

mecanicas de cEsc (tensao de escoamento) e omax (tensdo maxima de resisténcia).

Quando adicionado NiO, este claramente, a0 menos em parte, foi reduzido durante o
processo em Ni metalico, funcionando como elemento de liga, promovendo o endurecimento por
solucdo solida e no caso especifico da adicao de 5%NiO se tem ao mesmo tempo a alteracao dos
constituintes metaltrgicos obtidos. Desta forma, aumentando tanto a cEsc quanto a omax, Figura

7 e Figura 8 respectivamente, e como ¢ de se esperar o € reduzido Figura 9. Normalmente o



aumento de resisténcia mecanica induz a redugdo de ductilidade dos materiais, levando a um
menor g, 0 que ndo ocorreu quando da adi¢do concomitante de 5%FeO e 5%NiO, promovendo a
melhoria de todas as propriedades mecanicas inclusive a €, quando comparado com o Fe sem

adicado de oxidos.
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Figura 7 - Resultado do ensaio de tracdo oEsc.  Figura 8 - Resultado do ensaio de tracdo omax.
Fonte: autoria propria. Fonte: autoria propria.

Focando no comportamento da omax apresentada na Figura 8, nota-se que a adigdo de
Fe,O; reduz esta propriedade com uma reducdo de mais de 49%, levando a uma perda ainda
maior quando se adiciona 10%FeO, passando dos 52%. Mas, quando se adiciona NiO se tem uma
melhora percentual de mais de 12% relativa ao ferro puro, mesmo na amostra D onde foi
adicionado Fe,O; concomitantemente com o NiO. Entretanto, quando se subtrai o Fe,O; ficando
apenas o NiO como o6xido na amostra E se obtétm o melhor ganho entre as composigdes
analisadas chegando aos 765MPa, com um ganho de mais de 100% sobre a composi¢do A,
demonstrando claramente que se tem uma boa reducdo do niquel, seguida de sua difusdo
provocando o aumento de resisténcia por solugdo solida. No entanto, com a amostra F o ganho ¢é
menor apesar do aumento no teor de Niquel e por conseguinte o esperado aumento nas
propriedades, contrariando desta forma as expectativas. Os trabalhos desenvolvidos por Wan ef al
[13] mostram que a adicdo de mais que 6% de Ni na composi¢do do corpo de prova tende a
reduzir todas as propriedades mecanicas. Assim, o0 maximo para ser adicionado de oxido na
matriz metalica ¢ o que leva a 6% de Ni para se ter os mecanismos de endurecimento atuando de
forma eficaz. Com a adicao de 5%NiO e sua total redug¢do durante o processamento tem-se uma

quantidade de aproximadamente 4% de niquel metédlico na matriz, ja a adicdo de 10% leva ao



aumento para aproximadamente 8%, acima da capacidade méxima sugerida, o que explica a
reducdo de quase todas as propriedades mecanicas inclusive o € para o corpo de prova com a

composi¢ao F apresentado na Figura 9.

Voltando o foco para o € da liga C que apresentou uma forte redugdo, em comparagdo com
a liga B, estudos [14, 15] mostram que ndo somente a quantidade de poros, mas também o seu
formato influenciam nas propriedades mecanicas. No transcorrer do aumento de for¢a no ensaio
de tragdo pode-se inferir que o formato do poro arredondando inicialmente tende a mudar a sua
forma para acicular e dai sim aumentar o concentrador de tensdo culminando no rompimento do
corpo de prova. Essa teoria se sustenta nos trabalhos desenvolvidos, entre outros, por Cao et al
[14] onde se apresenta a modifica¢do do fator de forma do poro com a aplicacdo da tensdo e por
conseguinte a variacdo do fator de concentragdo de tensdo, resultando na geragdo de microtrincas
localizadas sendo sua propaga¢do culminando na ruptura do corpo de prova. Nos trabalhos
desenvolvidos por Tvergaard [15] ainda sobre este tema ¢ tratado o fato do coalescimento de
poros e por conseguinte o aumento de tamanho dos mesmos durante a aplicagdo da carga. O que
pode ter ocorrido com a liga C, pela maior quantidade de 6xidos sendo sua redugdo durante o
processamento levando a uma maior quantidade de poros com um fator de forma nao favoravel,
encurtando todo o processo de modificagdo e aglutinagdo dos poros, por conseguinte reduzindo

sua capacidade de deformagao até o rompimento do metal.

De uma maneira geral, verifica-se que a adicdo de Fe,O; reduz quase todas as
propriedades mecanicas, somente o € aumenta com a adicdo de 5%FeO. Contudo, quando ¢
adicionado 10%FeO todas as propriedades mecanicas sdo reduzidas, muito provavelmente devido

ao aumento das descontinuidades de matéria promovida pelo componente 6xido.
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Figura 9 - Resultado do ensaio de tragéo €. Fonte: autoria propria.

4.2 Ensaios de Dureza

Nesta secdo, também se verifica a degradacdo de propriedade com a adi¢ao de Fe,O;. A
retomada de dureza para aproximadamente o patamar do Fe sem adi¢do de oxidos, somente ¢é
alcangada quando adicionado 5%NiO. Este fato ocorre tanto para a dureza Brinell Figura 10,
quanto para a dureza Vickers Figura 11, sendo que na analise dessa, pode-se verificar um desvio
padrdo igual ou até menor ao do Fe puro, comparando-se com as amostras que sdo adicionadas
Fe,O;. Desta forma, ndo se pode considerar isoladamente essa redu¢do de dureza como sendo

relacionado ao aumento da porosidade do material tampouco ao 6xido remanescente.

Analisando as amostras onde foi adicionado como 6xido apenas o NiO, como ja era
esperado se tem um aumento de dureza. No entanto, com a adi¢ao de 10%NiO ocorre o contrario
comparando-se com a adicdo de 5%NiO, indo de encontro com os resultados obtidos nos ensaios

de tragao.

O fato da grande dispersdo dos resultados para a dureza Vickers pode ser relacionado,
agora sim, as regides endurecidas pelo niquel e com o tamanho e dispersdo do tamanho de
particula do NiO (como pode ser observado na Figura 3), podendo ter favorecido a aglutinagdo e
posterior regides ricas em niquel. Somando-se a transformagdo metalurgica como ocorreu nos

trabalhos realizados por Schroeder [16].

Este comportamento pode ser explicado fazendo-se uma andlise dos mecanismos de

difusdo, assim como a evolu¢do dos poros, com a lenta difusdo volumétrica do Ni no Fe e a



preferéncia dos atomos desse difundir no Ni, levando a interdifusdo incompleta também entre o
proprio NiO, propiciando a existéncia de regides de niquel puro e regides austeniticas ricas em
niquel e regides martensiticas. Também se deve considerar a geometria dos poros, e regides de

aglomeragdo destes [17].
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Figura 10 - Resultado do ensaio de dureza Figura 11 - Resultado do ensaio de dureza
Brinell. Fonte: autoria propria. Vickers. Fonte: autoria propria.

5 Conclusao

A adigdo de 6xidos se mostrou promissora pelo fato de ndo representar problemas durante
o processamento via MPI, focando na reducio e sinterabilidade nas etapas térmicas. Os materiais
apresentaram boas propriedades mecanicas quando se adicionado o 6xido de niquel, lembrando
que para a MPI normalmente se ¢ utilizado o niquel carbonila, um p6 de elevado custo. Desta

forma se usou o 6xido de Niquel, um pd facilmente encontrado no Brasil e de custo relativamente

baixo.

Quantidades de 10%NiO nao se mostraram apropriadas, ndo s6 pelo fato do 6xido, mas
sim pelo proprio Ni reduzido degradar as propriedades mecanicas em geral, desta forma a

quantidade de 5%NIO se mostrou mais vantajosa.
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