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CARACTERIZACAO FISICA DE PARTICULAS E REOLOGICAS DE UM SISTEMA 

HETEROGENEO UTILIZADO EM MOLDAGEM POR INJEQAO A BAIXA PRESSAO 

Joao Vicente Zampieron 

RESUMO 

O processo de moldagem de pos por injecao e uma tecnologia recente, 
que oferece como vantagens a alta producao de pecas de geometria complexa 
com baixo custo, dispensando opera9Ses secundarias de usinagem. A 
presente tese centrou-se na injecao em baixa pressSo de massas constituidas 
de pos metalicos grosseiros. Tal processo inicia-se com a composi9ao da 
massa, que e a combina9ao de pos de metal com ligantes organicos, 
obedecendo os seguintes passos: inje9ao em moldes, retirada dos ligantes, 
sinteriza9ao e, se necessario, opera9ao de limpeza. Para a formula9ao da 
massa injetavel e imprescindivel a caracteriza9ao dos pos, o que e pouco 
difundido na literatura e traz muita controversia entre autores. Neste 
trabalho foi utilizado num primeiro momento um conjunto de caracteriza95es 
para pos finos (tamanho maximo de particulas abaixo de 25 fim) de a90 
inoxidavel AISI 316 L. Posteriormente, fez-se a caracteriza9ao reologica das 
massas constituidas desses pos, em equipamentos diferentes, a fim de se 
encontrar o mais adequado para o processo de moldagem de pos por inje9ao a 
baixa pressao. No processo, a massa tern que apresentar um comportamento 
de baixa viscosidade e, como pode ser observado, nem todos os redmetros 
sao scnsiveis para detec9ao de viscosidade muito baixa. Os resultados da 
caracteriza9ao fisica foram correlacionados entre si e com a caracteriza9ao 
reologica, com o proposito de encontrar concordancia entre seus valores. 
Finalmente, buscou-se a possibilidade de inje9&o de massas constituidas de 
pos metalicos grosseiros, atomizados a gas e a agua; o que apresenta como 
principal vantagem, a redu92o de custos para o processo. Segundo a 
literatura, somente pos inferiores a 25 fim sao possiveis de serem injetados. 
Contudo, partindo-se do conjunto de caracteriza9ao fisica de particulas e 
reologica de massas, pode-se chegar a formula9ao de uma massa adequada 
para pos grosseiros, caracterizados por particulas inferiores a 45 (im. 
Salienta-se que houve necessidade de alterar muito a massa, ou seja, 
trabalhar com muita cera, o que levou a uma condi9ao pouco estavel. 
Contudo verificou-se que massas constituidas de pos metalicos atomizados a 
gas s^o injetaveis, embora resultem em pe9as com um alto nivel de 
porosidade, enquanto que pos atomizados a agua nSo apresentaram condi95es 
de trabalho, sendo portanto, descartados. 
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PHYSICAL CHARACTERISATION OF PARTICLES AND RHEOLOGICAL OF A 
HETEROGENEOUS SYSTEM USED IN LOW-PRESSURE INJECTION MOULDING 

Joao Vicente Zampieron 

Abstract 

The powder injection moulding process is a recent technology, which offers 
as advantages a high production of complex geometry metal parts, with low 
cost, where secondary operations of machinery are unnecessary. The main of 
this thesis was centered on a coarse powders feedstock injection. The process 
begins with the composition of the mass, that is the combination of metal 
powders with organic binders. The following steps succeed injection in 
moulds, debinding, sintering and, if necessary, cleaning. For the formulation 
of the feedstock it is indispensable the characterisation of the powders. This 
is little mentioned in the open literature and brings up controversy among 
authors. At first, a series of powders characterisations of AISI 316 L 
stainless steel (below 25 um) was adopted. The next step was to characterise 
the rheologica! behaviour of the feedstock using different rheological 
apparatus, so as to find the most appropriate equipment to the low-pressure 
powder injection molding process. The mass has to present a favourable 
rheological behaviour, which is low viscosity. The results of the physical 
characterisation were correlated among themselves and with the rheological 
characterisation. This was undertaken with the purpose of finding agreement 
among their values. Finally, the possibility of injection of water and gas 
atomised stainless steel coarse powders feedstock was studied. This presents 
as main advantage, the reduction of costs for the process. According to the 
literature, only powders with size below 25 um are possible to be injected. 
Hence, starting from the physical characterisation of particles and 
rheological characterisation of the feedstock, the formulation of an 
appropriate mass was found for the coarse powders. These coarse powders 
were characterised by particles below 45 um. In this case it was necessary to 
alter drastically the feedstock composition, using high amounts of wax, 
which lead to unstable rheological conditions. But, it was verified that 
feedstock constituted of coarse metallic powders which were gas atomised, 
are injectable, although, these powders resulted in samples with a high 
porosity level, while, coarse water atomised powders did not present work 
conditions, being therefore, discarded. 
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1. INTRODUCAO 

A moldagem de pos por inje9ao (MPI) e um processo de 

conforma9ao, que envolve uma mistura de pos com l igantes consti tuintes 

organicos, inje9ao, retirada do ligante e sinteriza95o. A grande vantagem 

deste processo e que proporciona aos materials metalicos, ceramicos ou 

compositos, a mesma versatil idade, no que se re fere a conforma9ao 

observada nos materials termoplasticos produzidos por inje9ao. O 

principal aspecto e possibilitar a fabrica9ao de pe9as com formatos 

complexos, valendo-se da alta produtividade e elevado grau de 

automa9ao verificados nos processos de injegao (JONHSON, 1997; M & 

M, 1997, COHRT, 1999). 

A moldagem de pos por inje95o permite produ9ao em serie de 

pe9as de alta precisao e compiexidade de forma, abrindo um novo 

horizonte de solu9oes de engenharia e projetos, possibili tando obten9ao 

de pe9as complexas, ate ent5o inviaveis pelos processos disponiveis, 

incluindo a compacta9ao e a sinteriza9ao. Outro aspecto importante e o 

acabamento superficial, que pode dispensar a usinagem posterior 

(Op.cit). 

Uma outra vantagem conferida por esta tecnica, vem a ser a 

fabrica9ao de pe9as que apresentam, devido a alta taxa de produ9So, uma 

minimiza9ao de custos. Porem, nessas pe9as de geometria complexa, os 

problemas relativos as dimensoes tais como: empenamento, contra9oes, 

varia90es em determinadas sec96es sejam transversals ou longitudinals, 

ainda nSo foram totalmente resolvidos (MARTYN, 1999; MANGELS, 

1994). 
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Segundo JOHNSON (1997), na America do Norte estima-se a 

existencia de um mercado de 100 milhoes de dolares, e por volta de 40 

empresas produzindo pe9as utilizando o processo MPI. E importante 

ressaltar ainda, que tal processo, tern como principals areas de aplica93o, 

as industrias de computadores e impressoras, industrias automobilist icas 

e aeronauticas, maquinas registradoras e copiadoras, maquinas texteis , 

industrias de armas leves, industrias eletronicas, de eletrodomesticos e 

de comunica90es, dispositivos medicos, odontologicos e opticos, e 

instrumenta9ao de modo geral (GERMAN, 1990). 

O processamento por MPI envolve, alem da mistura do po com o 

ligante polim^rico, e inje9ao, outras etapas que se compoem de retirada 

de ligante, que pode ser termica e/ou quimica, e sinteriza9ao.Tal 

processo utiliza os mesmos equipamentos usados pela industria de 

transforma9ao de plasticos. 

No processo de moldagem existem duas possibil idades de 

produ9§to de pe9as: uma a alta pressao, ja bastante explorada e 

conhecida, e outra a baixa pressao, ainda pouco divulgada. Ate o 

momento a literatura tern se concentrado na moldagem de pos metalicos 

por inje9ao a alta pressao, enquanto a baixa tern sido explorada com pos 

ceramicos. 

As formula9oes de cargas e teorias de moldagem de pos metalicos, 

sSo voltadas para a alta pressSo. No entanto, o processo a baixa pressao 

apresenta perspectivas muito positivas no tocante a produ9§o de pe9as 

metal icas, o que requer um conhecimento mais profundo das 

caracteristicas fisicas do po e reologicas da massa, para que se possa 

produzir massas metalicas injetaveis. 
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Tais massas se caracterizam pela baixa viscosidade, onde poucos 
redmetros apresentam sensibilidade para sua detec9ao. Portanto, vale 
salientar, que esta e uma questao que se coloca de forma inexplorada 
pela literatura. 

Alguns autores, como MARTYN (1999), e MANGELS (1994), 
mostraram que ha mais beneficios no processo de inje9ao a baixa 
pressao, do que na alta, tais como a diminui9ao de vazios, a redu9ao de 
empenamentos e de trincas, apos retirada de ligantes, e durante a 
sinteriza9ao. Tais fenomenos, observados a alta pressao, sao decorrentes 
de tensoes induzidas durante a inje9&o da massa na matriz. O grande 
desafio portanto, esta no desenvolvimento do processo de baixa pressao, 
pois, o custo das matrizes, a manuten9ao e a simplicidade operacional do 
equipamento em rela9ao a alta pressao, sao compensadores. 

A caracteriza9ao previa, torna-se de fundamental importancia, pois 
vai definir o sucesso no processo final, principalmente no tocante a 
formula9ao da carga injetdvel. Neste sentido, o proposito deste trabalho, 
foi produzir pe9as de a90 inoxidavel AISI 316 L, utilizando-se pos finos, 
atomizados a gas, e grosseiros, atomizados a agua e a gas. Este estudo 
pretende contribuir para produ9ao de p6s de alta tecnologia que deverao 
ser preparados por centros de pesquisas e industrias. 

Quando se utiliza o processo a alta pressao, procede-se a uma 
previa mistura fora da injetora, para uma posterior inje9ao, visto que 
para este processo, o equipamento nao permite que a massa seja 
preparada em seu interior, o que se caracteriza em desvantagem em 
rela93io a baixa pressao. Neste sentido, o trabalho pretendeu encontrar 
vinculos que estabele9am conexoes entre todas as caracteriza96es fisicas 
dos pos metalicos utilizados, e a caracteriza9ao reologica da massa, de 
forma a otimizar um sistema de ligantes, permitindo a produ9ao de pe9as 
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de 390 inoxidavel, utilizando o processo de moldagem de pos por 
inje95o, a baixa pressao. 

Para o processo de baixa pressao, uma vez atingidas as 
propriedades ideais de mistura, sao regulados os parametros de inje93o, 
isto e, temperatura, tempo e pressSo de inje9ao; e assim a moldagem e 
efetuada, sendo que a pe9a obtida, e denominada de corpo a verde. Este 
trabalho pretende contribuir na consolida9ao do conhecimento dos 
materials utilizados neste processo. As correla95es entre os parametros 
fisicos, e entre esses e os reologicos foram consideradas, a fim de 
contribuir para os possiveis ajustes nas variaveis do processo. 

Os objetivos da presente tese se pautaram nos seguintes aspectos: 

1. Propor um conjunto de procedimentos para caracteriza9oes fisicas de 
pos metalicos. O ponto de partida foi a busca do agente dispersante 
para a analise da distribui9£to do tamanho de particula - um dos itens 
de carater inedito no corpo da tese, visto que nao ha men9ao em 
literatura. 

Neste item, tambem se propos, a correla9&o entre a area de superficie 
especifica, tamanho medio de particula, teor de umidade, morfologia 
das particulas e densidades solta, batida, hidrostaticas e picnometrica; 
a fim de estabelecer conexoes entre estas, contribuindo na 
normatiza9ao para a metodologia de caracteriza9ao de pos metalicos. 

2. Estudar o comportamento reologico de sistemas heterogeneos, 
constituidos de pos de a90 inoxidavel AISI 316 L, e um conjunto de 
ligantes (polietileno de baixa densidade, cera de carnauba, cera 
microcristalina e parafina) de composi9ao estabelecida, atraves do 
modelo de carga critica. 
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Utilizou-se tres diferentes redmetros para verificar aquele que 
apresenta melhor resposta para as massas utilizadas no processo de 
baixa pressSo.Tal procedimento, teve como objetivo determinar a 
melhor formula9ao para ser utilizada no processo de MPI, a baixa 
pressSo. 

3. Produzir massas constituidas de pos metalicos grosseiros atomizados 
a agua e a gas (tamanho de particulas superior a 20 ^m), de 

formula9oes injetaveis no processo MPI a baixa pressSo. Para atingir 
o proposito, utilizou-se como ferramentas, os conhecimentos obtidos 
atraves das caracteriza96es fisicas de particulas apresentadas no item 
1, e do estudo do comportamento reologico de massas constituidas do 
mesmo sistema de ligantes, apresentadas no item 2. 

A literatura tern frisado que somente pos com caracteristicas finas 
(tamanho de particulas inferior de 20 jim) sao possiveis de serem 
injetadas. Este e outro aspecto inedito da presente tese, no tocante ao 
processo de moldagem por inje9ao de pos metalicos a baixa pressSo. 

Para atingir tais objetivos, o presente trabalho foi realizado em dua 
etapas. Num primeiro momento foi utilizado pos metalicos constituidos 
de tamanho de particulas inferior de 20 ixm em concordancia com a 
literatura. Apos definir parametros de caracteriza9ao fisica de particulas, 
tais como: distribui9ao de tamanho de particula, area de superficie 
especifica, geometria, etc, as massas para inje9ao foram preparadas e 
caracterizadas do ponto de vista rologico, com o intuito de estabelecer o 
equipamento mais adequado e respectivas faixas de viscosidades e taxas 
de cisalhamento para o sistema heterogeneo adotado (po metalico mais 
ligantes). 

Somente apos a primeira etapa, buscou-se a utiliza9ao de pos 

metalicos grosseiros, caracterizados por particulas abaixo de 45 u_m, 
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atomizadas a gas e a agua. A etapa inicial, foi tomada como referencial 
tanto no que diz respeito a caracteriza9ao fisica de particulas, como a 
reologica das massas na busca de condi9oes de injetabilidade para o 
sistema consitituido de pos metalicos grosseiros. 
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2. REVISAO BIBLIOGRAFICA 

2. 1 His t6r ico 

Em 1920, teve inicio a tecnica de moldagem de inje9ao de pos 

ceramicos, na fabrica9ao de velas de igni9ao, vindo posteriormente a ser 

substituido, pela prensagem isostatica (SCHWARTZWALDER, 1994). 

Em 1950, a Uniao Sovietica aplicou o processo comercialmente, 

para obten9ao de pe9as ceramicas, e somente apos 1960, o interesse por 

este processo se consolidou devido, principalmente, ao desenvolvimento 

de rotores de turbinas automotivas, de fabrica9ao inviavel por qualquer 

outro processo. 

Em meados da decada de 70, a tecnica come90u a ser util izada 

com objetivos de obten9ao de formas pequenas e complexas para 

materials metalicos. 

O d iagrama de Venn, ilustrado na Figura I, apresenta um 

esquema de sele9&o para aplica9ao do processo de inje9ao. As tres 

considera95es basicas, sao expressas por circulos. A intercec95o dos tres 

circulos, e a area mais atrativa para a aplica93o do processo de 

moldagem de pos por inje9ao (EDIRISINGHE, 1986; GERMAN, 1990; 

MANGELS, 1994). 
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Figura 1 - Diagrama de Venn ilustrando a melhor aplicac5o do 
processo de moldagem por injec5o (GERMAN, 1990). 

2. 2 Moldagem de pos por injecao (MPI) 

A metalurgia do po esta avancando em todos os setores e entre eles 
esta a moldagem de pos por injec5o (MPI). Tal tecnica permite obter 
pecas de geometria complexa em grande quantidade a custo competitivo. 

A tabela 1 mostra de forma comparativa as vantagens economicas e 
as propriedades de materials obtidos via MPI e por outros processos. 
Segundo os dados, a reduc2o do custo final pode ser significativa (M & 
M, 1997). 
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Tabela 1- Quadro comparativo de processos de conforma9ao 

(M & M, 1997). 

Caracteristicas 

Densidade (%) 

Alongamento 

Resist. Tra9ilo 

Dureza 

Compiexidade 

de forma 

Acab. Da 

superficie 

Custo 

Usinagem 

100 

alto 

alta 

alta 

media 

alto 

alto 

MPI 

98 

alto 

alta 

alta 

alta 

alto 

baixo 

Fund.de 

Precisao 

100 

medio 

alta 

alta 

media 

medio 

medio 

Metal, do Po 

convencional 

85 

Baixo 

Baixa 

Baixa 

Baixa 

Baixo 

Baixo 

baixo alto medio Alto 
produ9&o 

A principal vantagem da MPI esta na capacidade do processo 

produzir componentes acabados com a forma definitiva ("net shape") sem 

necessitar de opera96es secundarias extensivas, que elevam o custo do 

produto. O processo de inje93o, como ja foi escrito, e similar aqueles 

usados para moldagem de polimeros. Consiste em pos metalicos ou 

ceramicos combinados com ligantes organicos e injetados em moldes 

com formas pre definidas. Passos subsequentes envolvem remo9ao destes 

l igantes, que e uma etapa critica do processo, e pode ser de via quimica 

ou termica, seguida por sinteriza9fio (HOLME, 1993, HENS & LEE, 

1989). 

http://Fund.de
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O processo pode ser dividido em alta pressao (pressoes usuais em 
torno de 60 MPa) e baixa pressao ( ate 0,7 Mpa)(MANGELS, 1994, 
MARTYN, 1999) Para ambos os casos, sao desejaveis pos metalicos 
finos constttuido por particulas de geometria esferica, inferiores a 20 
um Isto, para que haja um melhor compromisso quanto a molhabihdade 
dos pos pelo ligante, e homogeneidade do material 

A mistura e aquecida ate formar uma massa pastosa, que e mjetada 
sob pressao num molde fechado A pressao na cavidade produz uma 
distribuigao de densidade homogenea na moldagem, que pode ser retida 
durante a sinterizagao, se o processo for cuidadosamente controlado 

Quanto aos ligantes, pode-se notar que existe uma grande 
vanedade sendo utilizada A escolha do ligante deve levar em conta as 
caracteristicas dos pos, as propriedades reologicas da mistura e, 
principalmente, o metodo que sera empregado na sua extragSo, a qual 
representa uma parte critica do processo 

Em geral, a literatura nao cita dados relativos a ligantes e as 
possibilidades de misturas entre estes, e entre estes e os pos metalicos, 
utilizados no processo a baixa pressao As formulagoes, sao em geral, 
feitas para o processo de alta pressao Assim, no presente trabalho, este 
se torna um item a ser tratado do ponto de vista reologico (GERMAN, 
1990, ZAMPIERON et al , 1999a, 1999b) 

A injegao de pos metalicos e adequada para pe9as pequenas (ate 
20 mm) com formas complexas, com tolerancias dimensionais da ordem 
de 0,3 % da dimensao nominal da pe9a, embora alguns autores tenham 
reportado pegas com dimensSes maiores Com um processamento mais 
preciso, e possivel obter pegas com 0,1 % da tolerancia dimensional 
(JOHNSON, 1992, GONQALVES & PURQUERIO, 1996) 

OWISSAO htGXIUl OE * NtHGIA WHILE AK/SP »*t# 
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Os pos para moldagem por injegao devem apresentar caracteristicas 
muito especificas, ou seja, devem ser finos, e o tamanho maximo de 
particulas deve ser inferior a 20 ixm, arredondados e com distribuigao 
bimodal, segundo pesquisadores como GERMAN & BOSE (1997). 

Os pos obtidos atraves de atomizagao a gas sao de maior interesse 
por satisfazerem os requisitos de dimensoes e geometria, como exposto 
anteriormente, mas segundo a literatura, a atomizag2o a agua, vem 
despontando como tecnica altamente viavel na produgao de pos de baixo 
custo, embora n3o haja consenso quanto a este fato (JOHNSON, 1992; 
NYLUND et al., 1995; SAVAGE & GRINDER, 1992; SCHLIEPER et al., 
1992). 

A MPI pode ocupar hoje, um espago na industria, onde podem ser 
combinados lotes medios de produg&o, ou lotes grandes com pegas de 
compiexidade muito elevada. As rotas iniciais de entrada da MPI sSo os 
mercados de pegas microfundidas, e pequenos componentes da moldagem 
de pos convencional, com operagSes secundarias como as de usinagem. 

Ate o momento nao ha mengao na literatura, com trabalhos com 
pos de granulometria acima de 20 jam, e este sera aspecto central a ser 
tratado neste trabalho, pois projeta perspectivas no sentido de redugao de 
custos, que e uma das preocupagoes das industrias ligadas a este assunto. 

Uma variedade muito grande de ligantes, que podem ser 
considerados como sendo misturas de constituintes organicos de 

diferentes pesos moleculares, tern sido utilizada. A escolha do ligante 
adequado deve levar em consideragao as caracteristicas fisicas e 
quimicas do po metalico, as propriedades reologicas da mistura (po 
metalico mais ligante), e principalmente o metodo que sera empregado na 
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etapa de retirada do ligante, ou seja, termica ou termo-quimica (CHUNG 

et al. 1990; CAO et al. 1991). 

A homogeneizagSo da mistura e determinante para a obtengSo de 

pegas sem defeitos. Segundo RAMAN et al, (1993), varios misturadores 

podem ser utilizados tais como; misturadores do tipo Z, planetario, 

extrusoras de rosea simples ou dupla. Caso nao haja uma distribuigao 

homogenea de ligantes na massa, a pega injetada vai apresentar 

empenamento durante a sinterizagao (ERICKSON & AMAYA, 1993) 

Os ciclos de sinterizagao utilizados em MPI sao semelhantes aos 

empregados na metalurgia do po convencional. Sao normalmente 

utilizadas temperaturas um pouco mais elevadas, visando uma maior 

densificagao. Valores de densidade da ordem de 98% da densidade 

teorica sao obtidos frequentemente (HENS & LEE, 1989; CAI & 

GERMAN 1995; GERMAN, 1990). 

2.3 Obtencao dos pos metal icos 

Os metodos que podem ser utilizados na produgao de pos finos, 

sao: a moagem, metodos quimicos e atomizagao (GERMAN, 1994; 

NYLUND et al., 1995). 

Apesar de possibilitar a obtengao de pos extremamente finos, a 

moagem nao se adequa as necessidades da MPI, ja que os pos moidos 

s&o geralmente de morfologia irregular, possuindo tambem um elevado 

nivel de contaminagao superficial. A questao da limpeza superficial e 

fundamental, para uma sinterizagao adequada. 
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Os metodos quimicos (precipitagao quimica e decomposigao a 
partir de um gas), mostram-se como altenativas fortes, para a produgao 
de pos para MPI. Tal tecnica, permite a obtengao de pos extremamente 
finos, puros e arredondados, requisitos estes, importantes para o 
processo de moldagem de pos por injegao (JAPKAJ991). 

A atomizagao de pos metalicos apresentam basicamente duas rotas, 
ou seja, atomizagao a agua e atomizagao a gas inerte. A atomizagao a 
agua, em pressoes elevadas (ate 1000 kg/cm2), e uma tecnica que se 
mostra positiva no mercado para a produg&o de pos para MPI, visto que o 
seu custo e inferior aos dos pos atomizados a gas. A grande vantagem, 
conferida aos pos atomizagao a gas, vem a ser a produgao de pos com 
caracteristicas de tamanho de particulas finas, e de morfologia esfericas 
(HARTWIG et al., 1998; BIANCAN1ELLO et al, 1990; GERMAN, 1990). 

As tecnicas de produgaode pos metalicos e respectivas 
caracteristicas podem ser visto na tabela 2. (GERMAN, 1990). 

Tabela 2 - Tecnicas de produgao de pos metalicos(GERMAN, 1990) 
Tecnica 

Atom, a gas 

Atom, a agua 

Atom. 

centrifuga 

Carbonila 

redugao de 

oxido 

Precipitagao 

Ta 

de 

manho medio 

particula(iam) 

20 -40 

10 - 40 

25 -40 

1 - 10 

1 - 10 

0,01 - 3 

Morfologia 

esferico 

arredondado 

esferico 

esferico 

poligonal 

poligonal 

Custo 

alto 

moderado 

alto 

moderado 

moderado 

baixo 

Moagem 0,1 - 40 irregular moderado 
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2.4 Ago inoxidavel AISI 316 L 

O que motivou a utilizagao do ago inoxidavel, como material de 
trabalho, foi o fato de possuirem grande aplicag^o em ambientes 
agressivos. Dentre eles, os agos inoxidaveis austeniticos sao, atualmente, 
os materials de maior consumo para uma serie de aplicagoes, em 
ambientes corrosivos, quer a altas temperaturas, ou a temperatura 
ambiente. Alem disso, os agos austeniticos sao faceis de trabalhar, 
pertencendo a um grupo importante de agos de construgiio. 

A ductilidade e maleabilidade dos agos inoxidaveis austeniticos, 
tambem e consideravel, e permite conseguir qualquer manipulagao a frio, 
com um elevado grau de deformagao (HONEYCOMBE, 1985). 

A capacidade de encruamento dos agos inoxidaveis austeniticos e 
muito mais acentuada, que nos demais tipos, o que requer ferramentas de 

rendimento particularmente elevado, para estampagem, laminagao e 
trefilagao a frio (Op. Cit). 

Os agos inoxidaveis austeniticos distinguem-se, particularmente, 
pela extraordinaria resistencia aos mais variados agentes corrosivos. 
Outra aplicagao, vem da necessidade de elevadas propriedades mecanicas 
inalteraveis em instalagSes, que estao sujeitas a temperaturas elevadas. 
Isto evita trocas freqiientes, de diversas pegas e conseqiiente 
interrupgoes de trabalho, o que implicaria em desperdicio de tempo e 
material. 

Todas essas caracteristicas fazem com que os agos inoxidaveis 
austeniticos, tenham uma diversidade muito grande de aplicagoes. Eles 
sao encontrados na indiistria aerospacial, na industria automotiva, 



15 

quimica, eletronica, da construgao civil, e ate mesmo, na medicina. 
Assim, pode-se encontrar ago inoxidavel austenitico sinterizado em: 
assentos para bancos de avioes, dispositivos para "sprays" de fungicidas, 
em fechaduras de cintos de seguranga de automoveis, equipamentos 
dentarios, etc. (CAI & GERMAN, 1995; NYLUND et al., 1995). 

A tabela 3 ilustra a composigao de um ago inoxidavel AISI 316 L, 
que devido as propriedades expostas acima, e o material usado no 
presente trabalho. 

Tabela 3 - Composigao quimica (% em peso) 

do ago inoxidavel AISI 316L 
Elemento Quimico 

C 

Si 

Mn 

P 

S 

Cr 

Mo 

Ni 

Fe 

Composigao 

0,03 (max) 

1 (max) 

2 (max) 

0,045 (max) 

0,030 (max) 

17 

2,5 

12 

65,49 

2.5 Caracterizagao fisica de particulas 

As caracterizagoes fisicas de pos metalicos sao abordadas na 
literatura, de forma dispersa e sem nenhuma metodologia, principalmente 
quando se trata de refinamento dos dados, como e exigido pela tecnica de 
moldagem de pos por injeg&o. 
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Diante disso, o rol de caracterizagSes fisicas abordadas no presente 
trabalho sao: distribuigao do tamanho medio, morfologia, teor de 
umidade, e, area de superficie especifica das particulas. Existem 
correlagoes possiveis, que possibilitam, entre tais parametros, um melhor 
controle durante a analise, o que sera tratado em resultados e discussao. 

2.5.1 - Distribuigao do tamanho de particula 

A distribuigao de tamanho de particulas e um parametro, que 
fornece informagoes a respeito do intervalo de tamanho em que se situa a 
populagao de particulas, e o comportamento desta populagao, ou seja, 
monomodal, bimodal, etc. O conhecimento de tal parametro auxilia as 
corregoes no processo, de forma a manter as caracteristicas de um 
produto, em termos de desempenho e reprodutibilidade de suas 
propriedades finais (GERMAN, 1990). 

Entretanto, estas tecnicas de analise tern sido utilizadas por 
pesquisadores, sem atentarem para um previo ensaio, a fim de se 
encontrar o agente dispersante adequado. A distribuigao do tamanho de 
particulas, pode ser medida atraves de difragao de luz Laser, ou 
utilizando-se de um Sedigrafo (raio-X). Ambas as tecnicas necessitam de 
pos em suspens&o, para serem feitas as anaiises. 
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2.5.1.1 - Agentes d i spersan tes 

Para uma analise criteriosa para ambas as tecnicas anteriormente 

citadas, e necessario um eficiente agente dispersante, cuja fungao seria 

manter o conjunto de particulas em suspensao, durante todo o tempo de 

analise. Isto evita que os pos se aglomerem, o que faz com que 

sedimentem rapidamente. Isto e frequente em pos metalicos, devido a sua 

alta densidade e tamanho, quando comparados com pos ceramicos. 

Um controle da estabilidade de suspensdes pode ser obtido pelo 

conhecimento do potencial zeta, que pode ser definido como a diferenga 

do potencial eletrostatico dado pelas cargas num ponto do liquido e um 

ponto muito proximo da superficie da particula. Todos os materials em 

contato com um liquido adquirem uma carga e o potencial zeta e um 

importante indicador desta carga. Quanto maior o valor do potencial zeta 

mais estavel e o sistema, e consequentemente mais eficiente o agente 

dispersante em manter a suspensao (BERGSTROM & PUGH, 1994; 

WEINER et al. , 1999; ZAMPIERON et al. , 1999a). 

Tres efeitos principals podem ser responsaveis pelas dispersoes: o 

efeito eletrico, estereo e eletro-estereo. 

• O efeito e le t r ico e tratado pela teoria da dupla camada, ou teoria 

DVLO (Derjaguin; Verwey; Landau; and Overbeek), a qual descreve 

o jogo entre repulsao eletrostatica e atrag&o de Van der Waals. 

Quando uma particula e imersa em uma solugao, adquire carga em sua 

superficie. A carga da sua superficie, mais a camada de ion difusa em 

sua superficie, constituem a dupla camada eletrica. Alguns sais 

podem induzir a uma unica carga, de tal forma que tem-se um efeito 

de repulsao entre as particulas, mantendo-se a suspensao desejada. 
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• O efeito estereo, e conseguido pela absorgao de grandes moleculas 
ou polimeros na superficie das particulas, criando uma repulsao entre 
as particulas. 

• Em varios sistemas, principalmente os biologicos, requerem uma 
combinagao de efeitos eletrostaticos e estereos, atraves da ag&o de 
polications e polianions (BERGSTROM & PUGH, 1994; RUSSEL et 
al., 1989). 

2.5.2 - Area de superficie especifica 

A natureza da superficie individual das particulas e um fator 
importante, com forte peso para forga motora de sinterizagao, e para 
resistencia verde do compacto. E um par&metro dificil de descrever 
quantitativamente, e por isso, e descrito simplesmente pela rugosidade 
superficial das particulas, em escala microsc6pica. 

Pos atomizados a agua, normalmente apresentam alta rugosidade 
superficial, observaveis em ampliagoes relativamente baixas, ao 
contrario dos pos atomizados a gas, que podem ter rugosidade muito 
fina. Uma forma de determinar tal parametro, e atraves da tecnica de 
BET (Brunauer, Emmett and Teller). Tal metodo, e utilizado para a 
determinagao de area de superficie de particulas, e fundamenta-se na 
adsorgao e desorgao de gases pela superficie, sendo a tecnica requerida 
toda vez que a superficie seja uma condigao necessaria para um 
processo. 

A tecnica BET permite tambem, classificar os poros nas particulas 
que constituem os pos, de acordo com os seus tamanhos. 
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(i) poros com larguras que excedam a 50 nm (0,05 jam) sao chamados 
de macroporos; 

(ii) poros com larguras entre 2 nm e 50 nm sao chamados de 

mesoporos; 
(iii) poros com larguras ate 2 nm sao chamados de microporos 

Tal classificagSo e de extrema importancia em tecnologia que 
envolvam estudos mais criteriosos de particulas (ROUQUEROL et al., 
1994; SING et al., 1985). 

2.5.3 Tamanho medio de particulas - tecnica Fisher 

A analise via FISHER e uma tecnica apticavel para particulas 
abaixo de 50 nm, e e baseada na taxa de escoamento de um gas, passando 
entre as particulas. A variag&o da taxa de escoamento com pressao e 
utilizada para determinar o diametro medio do tamanho de particulas, e 
atraves da equagao. 

s ~ O) 
p.d 

onde p e a densidade teorica do metal, e d e o diametro de particulas, 

pode-se obter a area de superficie especifica S. 

Uma possibilidade que tal tecnica permite, e obter a area de 
superficie especifica, e correlaciona-la com as medidas de BET, 
Sedigrafo ou Cilas, os quais fornecem distribuigao do tamanho de 
particula, servindo como parametro verificador, durante as anaiises 
(ZAMPIERON et al., 1999a). 
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2.5.4 - Morfologia e topograf ia das pa r t i cu la s 

A morfologia ideal das particulas, segundo a l i teratura 

(THUMMLER & OBERACKER, 1993), e a esferica com superficie lisa. 

Isso e decorrencia do processo utilizado para a obtengao dos pos, ou 

seja, os obtidos via atomizagao a gas, que apresentam geometria esferica, 

e os obtidos via atomizagao a agua, de geometria irregular, com alto 

indice de irregularidade superficial. Isto vai influir de forma negativa no 

processo de injegao, principalmente no de baixa pressao. 

2.5.5 - Teor de umidade 

Este e um importante parametro para o processo de moldagem por 

injegao, principalmente na etapa de retirada do ligante, pois a agua 

absorvida e adsorvida, pode favorecer ligagoes secundarias, ou seja, 

pontes de hidrogenio, refletindo em trincas, empenamentos, etc. das 

pegas, durante a extragao dos ligantes. 

Alguns trabalhos revelaram que, apos os pos serem secos em 

estufas, a temperaturas em torno de 100 °C, durante pelo menos 1 hora, 

ha uma meihora na mistura dos pos com agentes ligantes. A diminuigao 

da umidade, pode levar a uma provavel redugSo na formagao de pontes 

de hidrogenio (ZAMPIERON, 1999a) para pos finos (granulometria 

inferior a 25 u.m). Isto explicaria a menor incidencia de empenamentos e 

tr incas, nas pegas sinterizadas, cujos pos foram submetidas a uma etapa 

de secagem. 

.UVuŜ fiO r.iC.CMX.. UtNtUUi£ NuCLt Ah/i>f in* 
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2.6- Ligantes 

O ligante e um veiculo temporario, que promove o empacotamento 
homogeneo do po na forma desejada, dando resistencia a verde ao 
compactado, e mantendo as particulas na forma obtida do molde, ate o 
inicio da sinterizagao. Por esta razao, muito embora o ligante nao dite a 
composigao final do produto, ele tern grande influencia no sucesso do 
processamento (GERMAN AND BOSE,1997; ANWAR et al., 1995). 

Os ligantes s3o sistemas multicomponentes, tendo um grande 
comprometimento com as propriedades da mistura e com as etapas 
posteriores. A mistura e feita de tal forma, que haja uma boa 

molhabilidade do po, boa homogeneidade e viscosidade, que de acordo 
com a literatura, se encontra entre 15 e 40 Pa.s (GERMAN, 1990). Ja 
outros autores como (ZAMPIERON et al., 1999a, ZAMPIERON et al. 
2001), trabalharam com viscosidades mais baixas, mostrando que para 
baixa pressao, pode-se encontrar valores em torno 1 a 5 Pa.s. 

O tipo de ligante utilizado ira definir a fragao maxima de po, que 
pode ser utilizada, a qual usualmente fica entre 54 e 64 %, em volume. 
As caracteristicas que um ligante deve apresentar, segundo a literatura 
(GERMAN, 1990; THUMMLER & OBERACKER, 1993) sao: 

-baixissima viscosidade 
-boa molhabilidade aos pos 
-boas propriedades mecanicas 
-facilidade de remogao de residuos 
-custo razoavel 
-baixa toxicidade 

A Tabela 4 (GERMAN, 1990) apresenta uma lista de ligantes 
tipicos, utilizados em MPI. Os ligantes sao, basicamente, compostos de 
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um p o l i m e r o ( n o r m a l m e n t e um t e r m o p l a s t i c o ) , e a d i t i v o s , t a m b e m 

o r g a n i c o s . 

Tabe la 4 - L igan te s t i p i cos u t i l i z ados em moldagem de pos por 

in jegao (% em v o l u m e ) - MPI ( G E R M A N , 1990) 

Composigao 1 Composigao 2 
70 % parafina 

20 % cera microcristal ina 
10 % metil etil cetona 

67 % polipropileno 
22 % cera microcris ta l ina 

11 % acido estearico 
Composigao 3 Composigao 4 
33 % parafina 

33 % polieti leno 
33 % cera de abelha 

1 % de acido estearico 

69 % parafina 
20 % polipropileno 

10 % cera de carnaiiba 
1 % acido estearico 

Composigao 5 Composigao 6 
45 % poliest ireno 
45 % oleo vegetal 

5 % poliet i leno 
5 % acido estearico 

65 % de resina epoxi 
25 % de cera 

10 % de estearato buti l ico 

Composigao 7 Compos igao 8 

25 % de propileno 
75 % oleo de amendoim 

50 % cera de carnauba 
50% poliet i leno 

Composigao 9 Composigao 10 

35 % polieti leno 
55 % cera de parafina 
10 % acido estearico 

58 % poliest ireno 
30 % oleo mineral 
12 % oleo vegetal 

Composigao 11 ComposigSo 12 

98 % anilina 
2 % parafina 

56 % agua 
25 % metil celulose 

13 % glicerina 
6 % acido borico 

Composigao 13 ComposigSo 14 

72 % poliestireno 
15 % polipropileno 

10 % polieti leno 
3 % acido estearico 

4 % agar 
3 % glicerina 

93 % agua 
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Para o processo de baixa pressao, uma vez atingidas as condigoes 

ideais de mistura, sao regulados os parametros de injegao, isto e, 

temperatura, tempo de injegao e pressao de injegao. Assim, a moldagem 

e efetuada, sendo que a pega obtida e denominada de corpo a verde. Se o 

processo for a alta pressao, procede-se a uma pelotizagao e 

armazenamento da mistura, para uma posterior injegao. 

2.7 - Composigao da carga 

A carga a ser moldada por injegao e composta por pos metalicos, 

ou ceramicos e ligantes organicos, objetivando a obtengao de uma 

mistura homogenea entre o material particulado e o ligante. A mistura 

desses componentes tern como objetivo preparar a carga para injegao. 

Esta e uma etapa necessaria, tendo em vista as diferengas de 

densidade dos componentes da carga e a conseqiiente tendencia a 

segregag5o, durante a manipulagao. Este e um momento, em que se deve 

levar em conta as caracteristicas do po, tais como, o empacotamento e a 

fragao volumetrica, bem como, a viscosidade da massa (HENS & LEE, 

1989; HENS et al. 1991). 

A mistura pode ser preparada em varios tipos de equipamentos, 

havendo geralmente, a necessidade de aquecimento. O processo de 

extrusao e utilizado com maior freqiiencia, devido ao fato de possibil i tar 

uma homogeneizagao eficiente da massa. Extrusoras de rosea dupla 

apresentam, boa relagao homogeneidade-produgao, permitindo um 

processamento continuo, levando a uma alta molhabilidade entre o po 

metalico/ceramicos e os constituintes organicos (EDIRISINGHE, 1986; 

GERMAN, 1990; MUTSUDDY, 1989). 
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Como ha uma tendencia na especializagao de cada uma das etapas 
da MPI, ja e possivel encontrar no mercado, fornecedores da mistura 
pronta para injegao, conforme BLOEMACHER et al.( 1997). 

A adigSo de constituintes orgstnicos possibilita a injegao da 
mistura, de modo a reproduzir o formato desejado. As caracteristicas dos 
pos e dos constituintes organicos, tem importancia fundamental nas 
etapas que se seguem (HENS & LEE, 1989; NYLUND et al., 1995; 
GONQALVES & PURQUERIO, 1996). 

Caso nSo haja uma mistura homoge'nea ao longo da pega, poderao 
ser observados problemas de empenamentos, apos a sinterizagao 
(ERICKSON & AMAYA, 1993). 

2.8 Formulagao de carga para moldagem por injegao 

Uma carga de injegao e formada a partir da adigao sucessiva de po 
metalico, a um dado sistema de ligantes. Isto e feito ate o momento em 
que seja atingida a carga critica de injegao, ou seja, a fragao volumetrica 
maxima de po metalico, aceitavel pelo sistema, com a devida 
molhabilidade do po. A massa deste po na mistura, pode ser calculada, 
segundo GERMAN (1990), de acordo com a equag3o abaixo: 

m = m'-X^PP (2) 
P Pi-(\-Xvp) 

onde : mp = massa do po metalico 

m{
 = massa do ligante 

X = fragao volumetrica do po metalico 
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p ~ densidade picnometrica do po 

pl = densidade do ligante 

O reconhecimento do ponto de carga critica, pode ser 

fundamentado nas caracterizagoes de densidade, reologia e 

comportamento termico da mistura. Em termos de densidade, pode-se 

dizer que a carga critica e a fragao volumetrica maxima, para a qual a 

densidade experimental de uma carga, ainda e igual a densidade teorica. 

Por outro lado, em termos de reologia, uma carga injetavel a baixas 

pressQes, deve apresentar comportamento pseudoplastico e a viscosidade 

na temperatura de injegao deve ser inferior a 40 Pa.s (GERMAN, 1990; 

THUMMLER & OBERACKER, 1993; WARREN & GERMAN, 1988). 

2.9 Densidade da carga de injegao 

Modelos matematicos podem ser usados para descrever as relagSes 

entre caracteristicas e cargas de pos, e sistemas de ligantes organicos. 

Sistemas com densidades batidas, relativamente altas, requerem baixas 

concentragoes de ligantes, para que seja atingida a carga critica de po. 

A carga otima de po, contera um pouco menos desse material, do 

que a carga critica, a fim para acomodar flutuagoes inerentes em pos, 

ligantes, mistura e contragao na sinterizagao. Baseados em dados 

disponiveis, estima-se que a carga otima, esteja na faixa de 2 a 5 % 

abaixo da carga critica de um dado po, para um dado sistema de l igantes. 

A densidade teorica pode ser calculada segundo GERMAN, (1990) 

pela equagSo abaixo: 
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pt = PpXvp + Pl.(l~Xvp) (3) 

onde: pt = densidade teorica da massa 

Xvp = fragao volumetrica do po 

p} - densidade do ligante 

p = densidade do po metalico 

rearranjando a equagao acima temos: 

Pt=Pt+Xvp(Pp-Pi) (4) 

onde a carga critica e dada por: 

Co=0.96.Xvc (5) 

onde : C0 - carga otima 

Xvc= fragao volumetrica critica (carregamento critico) 

No caso do grafico de carga critica (Figura 2), nota-se que, desde o 
momento em que so ha ligantes no sistema, ate pouco mais de 60 % em 
volume de po metalico, o valor de densidade, medido experimentalmente, 
e exatamente igual ao valor teorico da densidade dado pela reta, que 
termina na densidade teorica do po metalico. A partir deste valor, que e 
a carga critica do sistema, adigoes sucessivas de po metalico passam a 
provocar uma queda na densidade e a curva dada pelos pontos 
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experimentais, tende a densidade batida do po metalico (GERMAN, 
1990; GERMAN & BOSE, 1997). 

A figura 2 e um grafico de determinagao de carga critica, por 
densidade de carga injetavel ("feedstock"). Tal representagao de 

composigao, indica a fragao volumetrica maxima de po metalico em 
relagSo ao ligante. 

I 
B 

T3 
1) 

C 

1 

— teoria 
• pratica 

densidade do ligante 
L L _ _ 

/ * " ^ ! 1 

i , 

faixa de ' i 
carregamenta , ' | 

otima ' i 
r K i j 

i i ' I 

densidade 
picnometrica - "~/^ 

dopo y ^ 

• • • . . 

"densidade batida" 
dopo 

carregamento 
/ critico 

0,0 0,2 0.4 0,6 0,8 1,0 
fragao volumetrica do po metalico 

Figura 2 - Modelo de determinagao de composigao atraves da carga critica (GERMAN, 
1990). 
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2.10 Caracterizagdo reologica 

2.10.1 - Conceitos 

A reologia e definida como sendo "o estudo de mudanga na forma e 
no fluxo do material". E portanto, uma ciencia que lida com o fluxo e 

as deformagoes que resultam desse fluxo, envolvendo fricgao do fluido. 
A viscosidade pode, entao, ser definida como sendo: a fricgao interna 
ocasionada, quando uma camada de fluido, se move contra outra camada 
de fluido. 

Isaac Newton propos um modelo para descrever esse processo, 
desenvolvendo um conceito mais perceptivel de viscosidade, em termos 
de quantidades mensuraveis. Assim, pode-se obter medidas desta fricgao 
interna de um fluido, considerando-a como uma resistencia ao fluxo, e 
denomina-la viscosidade. 

A representagao da definigao de Newton pode ser expressa pelo 
modelo de dois pianos paralelos, de fluidos de area igual (A), separados 
por uma distancia (x), e movendo-se em uma mesma diregao, a diferentes 
velocidades (dv/dx), conforme ilustrado na Figura 3 

-J A-dv 

Figura 3 - Modelo de dois pianos mostrando gradientes de 
velocidade. 
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Nesta figura, a area e representada por "A" e dada em cm2 , a 

distancia que separa os dois pianos e "dx "; e as velocidades as quais se 

movem sao "v i " e v2". Newton assumiu que, a forga " F " necessaria para 

manter a diferenga de velocidade, e proporcional a diferenga em 

velocidade, atraves do liquido ou da velocidade gradiente. 

Isso, expresso em formula e dado por : 

F dv , A \ 
~7 = 7]— (6) 
A dx 

onde 7] e uma constante para um determinado material, e denominada de 

viscosidade. 

dv 
O gradiente de velocidade " — " e a medida de velocidade, na qual 

dx 

uma camada intermediaria se move com relagao a outra. Isto descreve o 

cisalhamento que o liquido experimenta e e chamada de "taxa de 

cisalhamento ", sendo sua medida definida e chamada de segundo inverso 

(s*1). Neste modelo, a taxa de cisalhamento e assumida como uniforme, 

do topo ao fundo, entre as placas paralelas, e assim dv/dx e igual a v/x. 

A forga por unidade de area e denominada de "forga de 

cisalhamento" , e representa a forga necessaria para produzir a agao de 

cisalhamento, tendo como unidade de medida d ina /cm 2 . 

Utilizando-se os termos simplificados, a viscosidade rj pode ser 

definida matematicamente pela formula: 
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n = +- (7) 
s 

onde: n =viscosidade 

/ '=forga de cisalhamento 

s= t axa de cisalhamento 

A unidade fundamental de medida de viscosidade e o "Poise ". 

Assim, um material que re quer uma forga de cisalhamento de uma dina 

por centimetro quadrado, para produzir uma taxa de cisalhamento de um 

segundo inverso (s"1), tem uma viscosidade de 1 Poise ou cem centiPoise 

(1 d i n a / S e g / c m M P ) . 

Outra maneira de expressar a medida de viscosidade, e em "Pasca l 

vezes segundo" (Pa.s) ou miliPascal vezes segundo (mPa.s) , e estas sao 

unidades do sistema (SI). Assim, um Pascal vezes segundo e igual a 10 

Poise (1 Pa.s = 10 P) ; um miliPascal vezes segundo e igual a um 

centiPoise (1 mPa.s = 1 cP)(TANNER, 1988; VINOGRADOV& 

MALK1N, 1980; WALKERS, 1980). 

2.10.2 Reologia versus processo MPI - aspectos basicos 

O comportamento reologico de multifases como as empregadas em 

MPI, via de regra, e pseudoplastico, ou seja, a viscosidade decresce com 

o aumento da taxa de cisalhamento . Este comportamento reologico ainda 

e pouco conhecido, e esta area esta se firmando com o advento do 

processo de moldagem de pos por injegao (HSU & IO, 1996, 

AGARWALA & PATTERSON, 1992, CAO et. al. 1991). 

QMISSAC WCICWL LE ENEKGIA MUCLEAH/KF *.PLJ 
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A viscosidade da mistura tambem e influenciada pela fragao 
volumetrica do po, pela pressao de injegao, pela temperatura de injegao e 
do molde, e pelas caracteristicas fisicas do po (GERMAN, 1990). 

A viscosidade cresce com o aumento da fragao volumetrica do po 
segundo a equagao: 

-^vpm 

viscosidade da mistura 

viscosidade do ligante 

fragao volumetrica do po 

fragao volumetrica maxima do po (empacotamento). 

A viscosidade da mistura e inversamente proporcional a 
temperatura, da mesma forma que o e, no caso dos termoplasticos. 
Deve-se chegar a uma solugao de compromisso entre a redugao da 
viscosidade com o aumento da temperatura de injegao, e os conseqiientes 
efeitos deleterios causados por este aumento de temperatura, os quais 
seriam: retardamento do ciclo de injegao, maior incidencia de tensoes, 
tendencia a segregagao e aumento no consumo de energia (GERMAN, 
1990). 

Nao se descarta a utilizagao de temperaturas mais elevadas que as 
usuais, quando se deseja introduzir altas fragfies volumetricas de pos, o 
que e possivel para o processo MPI em alta pressao, ja a baixa pressao 
torna-se inviavel devido a volatilidade das ceras. Alem da temperatura 
de injegao, deve-se considerar a temperatura do molde, tendo em vista a 

onde: n = 
Vi = 

Xvp
 = 

X = 
vpm 
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moldabilidade e controle das tensoes de contragao, o que para baixa 

pressao, deve ficar em torno de 60 °C (ZAMPIERON et al., 1999). 

As caracteristicas fisicas do po, que mais influenciam a 
viscosidade sao: tamanho medio de particula, distribuigao 
granulometrica e morfologia das particulas. A viscosidade e 
inversamente proporcional ao tamanho de particula, onde particulas 

esfericas proporcionam uma menor viscosidade, ja que possuem menor 
area por unidade de volume, reduzindo, portanto, o atrito (GERMAN, 
1990). 

2.10.3 Tipos de comportamento de fluidos. 

A- Newtoniano: o fluido Newtoniano, ou um material classificado como 
Newtoniano, e aquele cuja viscosidade e independente da taxa de 
cisalhamento, na qual e medida. Ex. agua, oleos minerals, lecitina 
liquida, etc. 

B. Nao - Newtoniano: o material nao-Newtoniano pode ser classificado 
em dois grupos: 

Nao -Newtoniano independente de tempo 
Nao -Newtoniano dependente de tempo 

B.l. Nao - Newtoniano independente do tempo 
> Pseudo-plastico 

O material pseudo-plastico, e classificado como aquele em que a 
viscosidade decresce com o aumento da taxa de cisalhamento. Isto e 
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chamado de "cisalhamento fino". Efetuando-se a leitura em um 
viscosimetro de baixa para alta velocidade, se as leituras se repetirem ao 
se retornar para baixa , o material e considerado independente do tempo 
e de cisalhamento fino. 

> Plastico de Bingham 

Se o material pseudo-plastico apresenta forgas internas, que o 
impegam de fluir, ate certo ponto de tensao de cisalhamento, e em 
seguida comega a fluir, ele e classificado como plastico de Binghan. 

> Dilatante 

Se o material e medido de baixa para alta velocidade, e a 
viscosidade aumenta com o crescimento desta (taxa de cisalhamento), o 
material e classificado como dilatante. Ex. amido de milho com agua, 
misturas de areia /agua. A dilatancia tambem e denominada de 
"cisalhamento espesso". 

B. 2 Nao -Newtoniano dependente de tempo 

> Tixotr6pico: 

Alguns fluidos vao mostrar uma mudanga de viscosidade, em fungao 
do tempo, quando submetido a uma taxa de cisalhamento constante. Se a 
viscosidade estiver decrescendo nesta relagao de tempo, entao esse 
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material sera denominado tixotropico. Ainda, ao se realizar as medidas 
alterando a velocidade de alta para baixa e vice-versa, obtiver-se nas 
leituras ascendentes, valores diferentes dos obtidos nas leituras 
descendentes, entao o material e classificado como sendo tixotropico, e 
dependente de tempo. Alguns exemplos sao graxas e tintas em geral. 
Estes materials tambem podem ser classificados como plasticos de 
Bingham. 

> Reopexicos 

Se o material for submetido a agao de uma forga cisalhante 
constante, e a viscosidade for aumentando com o passar do tempo, esse 
material e considerado como reopexico ou reopectico. E essencialmente 
o oposto da caracteristica tixotropica. Um exemplo: suspensao de 
pentoxido de vanadio (V2 O5). 

Consideragoes -: propriedades 

Alguns fatores que afetam as propriedades reologicas sao: 
temperatura, taxa de cisalhamento, condigao de medida, tempo, tecnicas 
de preparagao de amostra, composigao do material e aditivos, bem como 
caracteristicas de dispersoes. 

Assim, as propriedades reologicas sao altamente influenciadas 
pelas caracteristicas fisicas das particulas, oferecendo importantes 
parametros de controle de processabilidade de materials, e possibilitando 
0 estudo de tratamentos quimicos, mecanicos ou termicos, durante um 
processo (BIRD et al., 1987; MANRICH & PESSAN, 1987; WALTERS, 
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1980; FREDRICKSON, 1964; EIRICH, 1956; TANNER, 1988; 
VINOGRADOV & MALKIN, 1980; BRETAS & D'AVILA, 2000). 

2.11 Injegao 

Quando o processo de injegao de pos metalicos foi introduzido, a 
maioria das maquinas utilizadas era improvisada. Hoje, existe uma 
variedade consideravel de maquinas para a MPI. 

Existem literaturas (MANGELS, 1994; MARTYN, 1999) que 
afirmam ser possivel obter pegas metalicas, moldadas por injegao com 

pressoes abaixo de 100 psi (0,7 MPa), mantendo-se a mesma qualidade 
que as moldadas sob pressSes de varias dezenas ou centenas de vezes 
maiores. 

A injegao de pos metalicos pode ser efetuada utilizando o mesmo 
tipo de equipamento (injetora e moldes), usado na injegao de ceramicas 
avangadas e polimeros. Os moldes de injegao sao projetados em fungao 
do tipo de produto, e da produgao requerida. 

Os principals parametros envolvidos sao a dinamica do escoamento 
da massa injetavel, a pressao da massa, a saida de gases, o desgaste das 
partes criticas, a geometria, a economia e o grau de automagao desejado. 
Na injegao de metais, grande atengao deve ser dispensada ao desgaste, o 
qual e extremamente abrasivo. Para compensar a retragao, a cavidade 
deve ter dimensoes superiores a da pega desejada, em fungao do tipo de 
mistura a ser injetada (WREGE et al., 1994; FORTULAN, 1997; ROMAN 
et al., 1996; MANGELS, 1994). 
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A injegao tem por objetivo, conformar a mistura composta na etapa 

anterior. £ realizada na MPI da mesma forma como e na industria de 

transformagao de plasticos. As principals variaveis envolvidas na injegao 

sao: 

- perfil de temperatura no cilindro de injegao; 

- temperatura de injegao; 

- velocidade de injegao ; 

- temperatura do molde; 

- pressao de moldagem; 

- tempo de moldagem; 

- tempo de resfriamento no molde. 

O controle destas variaveis tem por objetivo, nao so produzir pegas 

injetadas livres de defeitos, mas tambem livres de tensoes, que possam 

introduzir distorgdes nas etapas posteriores, como na retirada do ligante 

e na sinterizagao (ERICKSON & AMAYA, 1993). 

Como o numero de variaveis e bastante grande, e como todas elas 

tem um impacto razoavel na qualidade do injetado, o estudo de cada uma 

isoladamente torna-se extremamente trabalhoso. Modelos analit icos que 

descrevem a etapa da injegao na MPI, tambem podem ser ferramentas 

poderosas, na previsao das condigoes ideais de injegao. 

A moldabilidade da mistura, e a caracteristica que controla a etapa 

de injegao. Uma boa moldabilidade permite a obtengao de pegas com 

formatos complexos, e com indices de defeitos aceitaveis. As 

propriedades reologicas da mistura, ou seja, a variagao da viscosidade 

com a taxa de cisalhamento, sao o que definem sua moldabilidade 

(GERMAN & BOSE, 1997). 
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O processo de moldagem de pos por injegao, oferece oportunidades 
para novas composigoes. Ao lado dos materials tradicionais, baseados 
nos processos de conformagao do po (metalurgia do po), este processo 
pode ser utilizado para conformagao de ago inoxidavel, ago carbono, ago 
liga, ligas de tungstenio, ligas de cobalto, fibras ceramicas reforgando 
matrizes ceramicas ou matrizes de compositos metalicos, bem como para 
uma variedade de compositos (GERMAN, 1990; KARANDIKAR & 
RAMAKRISHNAN, 1987). 

Outra possibilidade do processo de injegao de pos e a da co-
moldagem de diferentes materials, isto e, um produto formado pela 
combinagao de diferentes materials. Esta opgao, tem recebido atengao, 
em produtos que visem a formagao de barreiras de condugao, superficies 
de desgaste e interconecgoes eletricas (GERMAN, 1990), tendo como 

objetivo, a obtengao de um corpo livre de defeitos, estruturalmente 
estavel e que reproduza o formato desejado. 

2.12 Retirada do ligante 

Apos a moldagem, segue-se a retirada do ligante, que e exclusiva 
da MPI, diferentemente do que se observa na injegao e na sinterizagao, 
onde e possivel utilizar-se o ferramental teorico e pratico ja existente. E, 
sem duvida, a etapa que possui maior numero de variaveis. Duas rotas 
ate o momento sao as mais utilizadas: retirada termica do ligante, e 
retirada quimica do ligante (GERMAN, 1990; ANGERMANN et al., 
1992). 
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• via te rmica - assistida por capilaridade, onde as pegas sao colocadas 

sob um manto de alumina, silica etc.; ou simplesmente, levando em 

conta, as temperaturas de vaporizagao ou decomposigao dos ligantes. 

• via quimica - onde a pega entra em contato com um solvente, quer 

seja de forma imersa, ou simplesmente, em contato com os vapores 

destes. 

Esta etapa, quando mal feita, resulta em trincas no compactado apos a 

sinterizagao. A remogao do aglutinante, sem a ruptura da ligagao das 

particulas, e um processo delicado que deve ser alcangado atraves de 

uma serie de passos. 

Inicialmente, o ligante mantem as particulas juntas e deve ser 

extraido dos poros, sem distorcer ou contaminar o compacto. Esta e a 

etapa mais demorada e menos desenvolvida da MPI (GERMAN,1990). 

O termo " r e t i r a d a t e rmica" sera utilizada para os casos onde ha 

exclusivamente o uso da temperatura. Neste caso e comum sustentar as 

pegas em um leito de alumina, para que parte do ligante l iquido, a uma 

dada tempertura, possa ser removido por capilaridade - "wicking 

debinding"- (GERMAN, 1987; VETTER et al., 1994; ZHANG, 1990). 

A retirada termica do ligante, pode ser realizada em diferentes 

atmosferas objetivando nao so uma maior eficiencia, mas tambem 

proporcionar uma protegao quanto a oxidagao. Evidentemente objetiva-se 

ate a redugao de oxidos, ja existentes nas superficies dos pos. Neste caso 

a utilizagao de misturas contendo hidrogenio tem sido investigadas 
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(SHUKLA & HILL, 1989; BANKOVIC, 1990; ERICKSON & WIECH, 

1987). 

A utiiizagao de sistemas de vacuo para retirada termica do ligante, 
e posterior sinterizagao, em uma so etapa, tambem pode ser uma 
alternativa tecnica e economicamente viavel, embora haja dificuldades 
relacionadas com o controle da composigao quimica, principalmente 
quanto ao teor de carbono, o que se apresenta como desvantagem 
(STREICHER et al., 1991; BANKOVIC & GERMAN, 1991). 

A alternativa que tem se mostrado mais eficiente, ou seja, etapas 
de retirada do aglomerante mais rapidas, e a dissolugao quimica a 
quente, segundo alguns autores (GERMAN,1990; ANGERMANN et al. 
1992). 

A redugao do tempo de remogao ainda e alvo de muita pesquisa e, 
portanto, a combinagao de tecnicas de extragao, tem sido estudada por 
muitos pesquisadores ate o momento (BANKOVIC & GERMAN, 1990; 
HWANG & HSIEH, 1996). O objetivo e a obtengao de um "esqueleto" 
metalico poroso, mas livre de defeitos. 

2.13 Sinterizagao 

A etapa posterior a remogao dos ligantes e a sinterizagao, que e 
efetuada tal qual na metalurgia do po convencional. A pega resultante da 
extragao, denominada pega marrom, e aquecida ate uma temperatura 
abaixo do ponto de fusao do material, de forma que seja promovida a 
uniao entre as particulas, a fim de propiciar a pega, a resistencia 
esperada. 
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Sinterizagao e o processo de uniao das particulas, quando 

aquecidas a temperaturas elevadas, abaixo da temperatura de fusao. Em 

uma escala microestrutural, esta uniao das particulas ocorre a medida 

que as ligagoes de soldas (pescogo) crescem, nos pontos de contato entre 

as particulas. 

Particulas menores sinterizam mais rapidamente, porque a energia 

superficial por unidade de volume, e inversamente proporcional ao 

diametro da particula. Porem, nem toda a energia superficial esta 

disponivel como uma forga direcionada para a sinterizagao. O processo 

difusivo e geralmente dominante, porem varios fatores influenciam a 

taxa de sinterizagao, tais como a densidade inicial, material, tamanho de 

particula, atmosfera de sinterizagao, temperatura e taxa de aquecimento 

(GERMAN & BULGER, 1992; GERMAN, 1994 ). 

Sinterizagao com fase liquida e uma opgao atrativa para muitos 

materials de alto desempenho que sao conformados atraves MPI, por 

causa do ciclo de processamento rapido, densidade final alta e excelentes 

propriedades finais (GERMAN & BULGER, 1992; ). 

A capacidade de densificagao na sinterizagao, esta intimamente 

ligada ao tamanho de particula do po utilizada, temperatura, tempo e 

atmosfera de sinterizagao, e a uniformidade do empacotamento das 

part iculas, apos a etapa de retirada do ligante. A contragao observada na 

sinterizagao e consideravel, ja que a densidade apos a retirada do 

l igante, e da ordem de 60% da densidade teorica. 

O sucesso da MPI esta ligado a possibilidade de se produzir, em 

larga escala, pegas sinterizadas, possuindo densidades ainda maiores do 

que as verificadas nos sinterizados convencionais. E comum se obter 

QMISSAO NACIONM OF ENERGIA NUCLEAH/SP W.» 
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pegas com densidades da ordem de 96% a 99% da densidade teorica, com 
dimensoes e propriedades controladas (GERMAN & BOSE, 1997). 

A sinterizagao de agos inoxidaveis moldados por injegao, e os 
efeitos de sistemas de ligantes neste processo, e um tema muito estudado 
devido a sua grande aplicagao, principalmente em ambientes agressivos 
(HSU & 10, 1996; ANWAR et al., 1995). Apos a etapa de sinterizagao, 
o produto final esta pronto para o uso, ou para operagoes secundarias, 
como calibragao, tratamento de superficie, etc. Esta etapa, tem por 
objetivo, a obtengao de um produto livre de defeitos, e com a mais alta 
densidade possivel. A figura 4, mostra os passos do processo MPI (REI, 
1999). 
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Po metalico Ligante v 

Mistura e moldagem 
por injegdo 

Extragao quimica 
(remogao das ceras) 

Pega verde 

Pega marrom 

Extragao termica 
remogao do polimero 
e aditivos 

+4 

Sintetizagdo 
Pega pronta 

Figura 4: Etapas do processo de moldagem de pos por injec§o-MPl 
(REI.M, 1999). 
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3. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL 

3.1 Metodologia aplicada 

O trabalho foi desenvolvido, tomando como base, pos de ago 
inoxidavel AISI 316L de duas granulometrias: uma inferior a 20 u.m, 
atomizados a gas, e outra inferior a 45 Mm, atomizados a gas e a agua. 
Tais pos, foram caracterizados quanto ao tamanho medio de particulas, 
distribuigao do tamanho de particula, area de superficie especifica, 
morfologia e teor de umidade. Os resultados foram correlacionados, a 
fim de encontrar vinculos entre as anaiises. 

A distribuigao do tamanho de particula, foi realizada via difragao 
de luz LASER e via absorgao de raio X. O tamanho medio de particula 
foi medido pelo metodo FISHER. O agente dispersante, foi encontrado 
atraves de um phmetro e de um zetametro. Quanto a forma das particulas, 
foi feito uma dispersao de pos, sobre um suporte metalico, e estes foram 
analisados por microscopia eletronica de varredura. 

Os ligantes utilizados foram: polietileno de baixa densidade, cuja 
fungao e dar resistencia mecanica ao corpo a verde; cera de carnaiiba que 
age como desmoldante e lubrificante da matriz; parafina, que e utilizada 
para baixar a viscosidade da mistura; e cera microcristalina, que auxilia 
a carnauba, como agente desmoldante. 

A caracterizagao dos ligantes, foi realizada atraves de calorimetria 
diferencial de varredura (DSC), para conhecer os respectivos pontos de 
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fusao, necessario para a composigao das massas; e atraves de 

termogavimetria (TGA), para se conhecer o intervalo de temperatura de 

evaporagao, o que e necessario para os ajustes dos fornos, na etapa de 

retirada dos ligantes. 

Seguindo-se o criterio de carga critica, massas de varias 

composigoes foram preparadas dentro da injetora de baixa pressao 

modelo MIGL 28 - Pe l t sman, utilizando-se o misturador tipo planetario. 

Tais massas, foram ensaiadas atraves de reometros, o que permitiu 

verificar a atuagao das ceras, e polimeros a fim de otimizar sua 

formulagao, visto que a literatura pouco menciona para os casos de baixa 

pressao. 

A composigao das massas foi obtida atraves do metodo proposto 

por German (1990), conhecido por metodo de carga critica, conforme 

mostrado na figura 2. 

As massas foram submetidas a anaiises reologicas, em tres tipos 

reometros, e as suas densidades medidas por picnometria gasosa, a fim 

de verificar a sua homogeneidade. 

Posteriormente, foram submetidas a uma analise por microscopia 

eletronica, a fim de verificar a molhabilidade das particulas, distribuigao 

dos ligantes, e a formagao de bolhas, devido a evaporagao das ceras. 

As massas foram injetadas em forma de barras paralelepipedicas. O 

processo de injegao foi acompanhado por medida de densidade, realizada 

em corpos a verde, pelo metodo hidrostatico. As pegas injetadas, foram 

levadas a fornos tubulares, nos quais procurou-se realizar a retirada de 

ligante e sinterizagao, via termica e via quimica, sendo que a primeira, 

foi realizada em um unico passo. 
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Fez-se medidas de dureza das pegas, a fim de conhecer as 

propriedades mecanicas, e avaliar a otimizagao do processo. As anaiises 

de densidades hidrostaticas e geometricas, foram empregadas nas 

amostras sinterizadas, a fim de se determinar as porosidades fechadas e 

abertas. 

3.2 Mate r i a l s ut i l izados 

Foram utilizados pos finos de ago inoxidavel AISI 316L, os quais 

foram uma resultante de duas granulometrias: uma 80 % abaixo de 22^m, 

e outra, 90 % inferior a 16 (xm e pos grosseiros inferior a 45 jam. Os pos 

grosseiros foram atomizados a agua e a gas, enquanto os finos foram 

atomizados somente a gas. 

Para determinar a distribuigao granulometrica dos pos metalicos, 

foi necessario encontrar um agente dispersante adequado, e para tal , 

foram utilizados: poliacrilato de sodio, hexafosfato de sodio, alcool, 

Darvan n°6, Dispersal L e pirofosfato de sodio. 

Vale lembrar que a escolha do ago inoxidavel, deveu-se a sua 

ampla utilidade mesmo em ambientes agressivos; e quanto a escolha do 

sistema de ligantes, ja citados, foi devido a reuniao de fatores como 

permissao de trabalho em baixa viscosidade, e baixa temperatura. Alem 

disso, trata-se de materials de ampla disponibilidade comercial , e de 

baixo custo. 

Na etapa de retirada dos ligantes, foram utilizados heptano e 

ciclohexano, como uma primeira tentativa, e descartados logo em 

seguida devido a problemas ambientais. A opgao mais interessante foi 

via termica assistida por alumina. 
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3. 3 Equipamentos 

Para as anaiises dos pos, quanto ao tamanho medio de particula, foi 
utilizado um analisador de particulas Fisher (subsieve sizer). Para a 
analise de distribuicSo do tamanho de particula, foi utilizado um 
granul6metro modelo Cilas 1064, e um Sedigrafo, que realiza a analise 
granulometrica via raio X. 

Quanto as anaiises de area de superficie especifica, foram 
realizadas atraves de um BET - ASAP 2000, enquanto que a forma 
geometrica das particulas, foi determinada por um microsc6pio de 
varredura marca Philips. 

Para a preparaciio de massas, e injecSo de pecas, foi utilizada uma 
injetora Peltsman modelo MIGL-28, manual e desprovida de vacuo, 
conforme figura 5. 

Figura 5. Injetora Peltsman, modelo MIGL-28 destinada ao 
processo de baixa press2o. 
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Os ligantes foram caracterizados por calorimetria diferencial de 
varredura (DSC) na Rhodia, e por analise termica diferencial (DTA) e 
analise termo-gravimetrica (TGA) no Laboratorio de Ceramica do IPEN. 

As massas foram caracterizadas por reometros de torque 
Brookfield, modelo DV II, aquecido por uma resistencia eletrica 
conhecida como termocel, localizado na Universidade Federal do Rio 
Grande do Sul - UFRGS; e um reometro de torque Brookfield modelo 
DVIII aquecido por agua, localizado no IPEN. 

Foi ainda, utilizado um reometro capilar Galaxy III modelo 
9052, localizado no laboratorio de polimeros - UFRGS, e um capilar do 
tipo HAAKE Polylab Sistem, localizado na Universidade Federal de 
Santa Catarina- UFSC, com a pretensao de verificar o equipamento mais 
adequado, para massas aqui utilizadas. 

Um picnometro a gas Helio, foi utilizado para encontrar densidade 
das massas; e uma balanca analitica, utilizada para encontrar densidade 
hidrostatica, de corpos a verde e sinterizados. 

Na retirada de ligantes e sinterizacao, foram utilizados um forno 
tubular, no qual estava acoplada uma bomba mecanica, com medidor de 
vacuo, e um controlador manual de aquecimento. 
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3.4 Metodos de analise 

3.4.1 Caracterizacao fisica dos pos metalicos 

3.4.1.1 Retirada da amostra 

O procedimento para a retirada de amostras representativas de 
lotes de pos, seguiu a norma ASTM - B215, tanto para o processamento, 
quanto para os ensaios de laboratorio. 

3.4.1.2 Determinacao das densidades aparente solta e aparente 
batida dos pos metalicos. 

Partindo-se de pos de aco inoxidavel AISI 316 L de duas 
granulometrias - uma contendo 80 % de particulas abaixo de 22 jam, e 
outra contendo 90 % de particulas abaixo de 16 jim, montou-se 11 lotes, 
variando-se as porcentagens de 0 a 100 % de cada amostra, ou seja, 0-
100; 10-90; 20-80 e assim por diante, e realizou-se ensaios de densidade 
aparente e densidade batida, segundo as normas ASTM-B 417 e ASTM-
B 527, respectivamente. 

3.4.1.3 Agentes dispersantes -distribuicao do tamanho de particulas 

Para realizar a distribuicao das particulas (ja que possuem 
densidades 7,9 g/cm3, elevadas em relacao aos pos ceramicos), foi 
necessario, antes de tudo, dispersa-las. Foi utilizado para tal, um 



49 

zetametro, e posteriormente um phmetro, e seus resultados foram 
comparados. 

As medidas foram feitas em pos em suspensao constituida de um 
agente dispersante, agua e o po de aco inoxidavel AISI 316 L . Para a 
determinacao do melhor agente dispersante, foram realizados ensaios 
com os conhecidos comercialmente, e utilizados por ceramistas, e 
industrias de pigmentos (tintas). 

As anaiises de distribuicao de particulas, foram realizadas em um 
granulometro modelo CILAS 1064, que funciona por difracao de luz 
LASER, que atraves de bloqueio de luz permite medidas de materials 
particulados, numa faixa de 0,1 a 500 u.m. Foi utilizado ainda, um 
Sedigrafo que, atraves de raio-X, detecta o tamanho de particulas, por 
meio de uma varrecao, durante a sedimentacao destas, e comparado seus 
resultados com o metodo de luz LASER. 

3.4.1.4 Tamanho medio das particulas - metodo FISHER 

Para a determinacao do tamanho medio das particulas, utilizou-se o 
aparelho "Fisher Sub-Sieve Sizer" (FSSS), o qual utiliza o principio de 
permeabilidade do ar, ou seja, e baseada na taxa de escoamento de um 
gas, passando entre as particulas . Tal metodo, permite medir particulas 
no intervalo de 0,2 a 50 jLim, o que e de grande utilidade no controle dos 
processos. 

A analise via FISHER, e uma tecnica que pode ser correlacionada 
com a area de superficie especifica, atraves da equaclo 1. A norma 
utilizada, neste caso, foi a ASTM-B330. 
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3 .4 .1 . 5 Determinacao da a rea de superf ic ie especifica de 

pos - metodo BET. 

Este metodo descreve o procedimento para a determinacao da area 

de superficie especifica, pelo processo de adsorcao de nitrogenio. 

3.4.1.6 De te rminacao da umidade dos pos. 

A determinacao da umidade foi obtida, atraves da utilizacao de 

um forno tipo mufla, com aquecimento ate 200 °C. Para tanto, colocou-se 

cerca de 20 g de uma amostra no interior de um cadinho, aquecendo-se 

ate 120 °C, e mantendo-o por 4 horas, nesta temperatura. 

Obteve-se assim, o teor de umidade, atraves da diferenca das 

massas finais {mf) e iniciais (mi), das amostras estudadas, segundo a 

equacSo 9: 

umidade = " " " " ^ . 1 0 0 [%] (9) 
mi 

Tal item interfere diretamente na retirada de ligantes, o que pode 

ser observado pela diminuicao de empenamentos, quando utilizado o 

procedimento acima. 

OMISSA0 KAr,;GN*L GEFNEKGIA NUCLEAH/SF i^m 
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3.4.1.7 Determinacao da densidade picnometrica dos pos. 

O metodo de determinacao da densidade picnometrica utiliza o 
principio de que a mudanca de pressilo de um gas (helio) contido num 
recipiente, com uma variac&o discreta de volume, e funcao do volume de 
qualquer objeto solido, contido no recipiente. 

O picnometro apresenta duas c&maras calibradas, e atraves da lei 
dos gases 

PV = nRT (10) 

e possivel determinar as pressdes (P) das camaras, e consequentemente, 
calcular o volume (V) nao preenchido pelo gases, que e o volume da 
amostra, segundo a equacao: 

Vamostra = Vcel - ^ ^ (11) 

Fazendo -se uso da formula de densidade, ou seja, 

P ^ (12) 
V 

pode-se determinar a densidade da amostra. 

Sendo Vs, o volume do solido; Pi e Vi, a pressao e volume 
iniciais ocupados pelo gas; Pf e Vf, a pressao e volume finais, ocupados 
pelo gas, a temperatura constante, pode-se aplicar a lei dos gases 
perfeitos, e obter-se a variacSo, em volume, dada por: 
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AVs = Pl Pf (13) 
Pf.Vs 

A partir deste principio, uma amostra de pos metalicos foi 

submetida a uma analise picnometrica, a fim de determinar a densidade 

destes. Atraves da diferenca entre esta medida, e da densidade teorica do 

material, pode-se obter a porosidade fechada, cuja influencia esta na 

obtencao de pecas pos-sinterizadas, com um certo nivel de retracao, 

capaz de refletir em trincas e empenamento das pecas. 

3.4.1.8 Morfologia das pa r t i cu l a s 

A morfologia das particulas foi observada por microscopia 

eletronica de varredura (MEV). Esta tecnica mostra, de forma 

qualitativa, a forma, e as condicoes topograficas de superficie das 

particulas. 

Os pos de aco inoxidavel AISI 316L, foram dispersos em 

laminulas, levados a uma camara, onde foi vaporizado ouro, com o 

objetivo de recobrir a amostra. Tal procedimento proporciona melhores 

condicoes, no tocante a nitidez, para a obtencao das respectivas 

micrografias. 

3.4.1.9 Composicao quimica dos pos metal icos 

A composicao quimica foi determinada e comparada com a do 

fabricante e, posteriormente, todos os resultados foram correlacionados. 

Para a deteccao de oxidos ou outros contaminantes, foi utilizada a 
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tecnica de Mossbauer. Esta analise foi feita pelo laboratorio de fisica da 

Universidade Federal de Sao Carlos -UFSCar. 

3.4.2- Ca rac t e r i zacao dos l igantes 

Foram determinados as principals caracteristicas fisicas dos 

ligantes utilizados conforme, mostra a tabela 5. 

Tabela 5 - Caracteristicas fisica dos ligantes (MAJEWSKA-GLABUS et 

al. ,1995). 

Polietileno 

Parafina 

Carnauba 

Cera 

Microcristalina 

Densidade 

(gW) 

0,92 

0,90 

0,99 

0,97 

Temp. 

Fusao 

(°C) 

113 

62 

86 

125 

Viscosidade (Pa.s) 

na temperatura 

De referenda 

0,79 

0,009 

0,0209 

0,018 

Temperatura 

de Referenda 

(°C) 

130 

101 

110 

120 

Os ligantes foram caracterizados atraves de analise termo-

diferencial (DTA) e do metodo de calorimetria diferencial de varredura 

(DSC) e posteriormente por analise termo-gravimetrica (TGA). 

3.4.2.1 DTA e DSC 

As anaiises via DTA e DSC, foram realizadas a fim de obter os 

pontos de fus^ode cada ligante constituintes da mistura. Isto permitiu o 

determinar a temperatura no interior da injetora, durante a mistura dos 

componentes para a composicao das cargas. 
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Estas tecnicas s&o similares e procedem por meio de registro de 
temperaturas de transicao atraves da comparacao de temperaturas da 
amostra e de uma referenda. Tal amostra, e totalmente inerte dentro da 
faixa de temperatura ensaiada. 

3.4.2.2 Analise termo-gravimetrica (TGA) 

A analise termogravimetrica se baseia em perda de massa, com 
aumento de temperatura, atraves da evaporac&o, o que permitiu a 
obtencao do perfil termico do forno para a extracao de ligantes e 
sinterizacao. 

3.4.2.3 Reometria 

Os reometros utilizados foram do tipo Brookfield (torque), capilar 
e Haake. Os re6metros do tipo Brookfield (Figura 6) sao utilizados para 
controle de qualidade em processos gerais, sendo muito empregados para 
sistemas dispersos como: tintas, barbotinas etc. 

Este aparelho mede o torque requerido, para girar uma haste, que 
esta imersa no liquido em teste. Tal haste e movimentada por um motor 
sincronico, atraves de uma mola calibrada. A folga angular da haste 
atras do motor, e proporcional a viscosidade . 

Varias velocidades padroes sao possiveis, e pode-se colocar varios 
tipos de haste imersas em liquidos (discos, cilindros, etc.). Viscosidades 
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desde 100 cP (centiPoise), ate viscosidades consideradas altas, podem 
ser medidos por este equipamento. 

Assim, as massas s3o analisadas em recipientes de volume de 
aproximadamente 40 mL e, atraves do movimento rotacional s5o 
retiradas as taxas de cisalhamento e viscosidade Tais recipientes, podem 
ser aquecidos atraves de agua, ou atraves de resistencia eletrica, sistema 
este, conhecido como termocel. 

Figura 6 - Reometro de Torque - Brookfield Modelo DVII 



56 

O reometro capilar (Figura 7) apresenta uma situaciio, onde o 
fluido e constantemente extrudado, com velocidade constante, atraves de 
um orificio capilar de area transversal circular Mede-se a forca exercida 
pelo pistao sobre o fluido, para que este escoe, e mede-se tambem a 
vaz2o do mesmo A massa a ser analisada e impulsionada por um pist&o, 
verticalmente para dentro de um barril, que possui diametro e altura 
determinados, enquanto sensores registram as medidas reol6gicas, como 
viscosidade e taxa de cisalhamento, para equipamentos graficos 
acoplados ao mesmo. 

Figura 7 - Reometro Capilar modelo Galaxy 
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0 reometro do tipo Haake (figura 8) tem, basicamente, o mesmo 
principio de funcionamento que o reometro capilar modelo Galaxy, sendo 
que a diferenca reside na forma como o fluido e levado ate o capilar, 
atraves de uma rosea sem fim. E um equipamento que permite as medidas 
para massas, contendo uma alta porcentagem de polimeros. Uma rosea 
sem fim impulsiona a massa, onde controladores termicos mantem sua 
temperatura em nivel desejado, e sensores medem a viscosidade, taxas de 
cisalhamento, e outros parametros reologicos. 

Figura 8 - Reometro capilar do tipo HAAKE. 
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3.4.3 Caracterizacao reologica em diferentes equipamentos 

Foi caracterizado o comportamento reologico de cinco lotes 
apresentados na tabela 8, em 3 tipos de reometros, localizados em Santa 
Catarina e Rio Grande do Sul, com o objetivo de avaliar a composicao de 
ligantes, e o equipamento mais adequado para cargas de injecao, em 
baixa pressao . 

Antes de iniciar as medidas reologicas, os lotes foram 
homogeneizados num misturador Polilab Sistem HAAKE, localizado em 
Santa Catarina, a fim de garantir a melhor molhabilidade das particulas 
pelos ligantes, e obtidas as densidades picnometricas de cada massa. 

Em seguida, as mesmas cargas foram levadas para o Rio Grande do 
Sul, tendo sido realizado o mesmo procedimento para os reometros, um 
do tipo rotacional ou de torque , e outro do tipo capilar. 

Foram realizadas 4 ensaios para obtencao das medidas reologicas 
para cada lote, a fim de garantir a reprodutibilidade dos resultados. 

3.5 Injecao de Pecas 

A temperatura de injecao foi de 145 °C, a uma press&o de 0,6 
MPa, e a matriz foi previamente aquecida a uma temperatura de 50 °C. O 
sistema de ligantes usado neste estudo foi composto de 40 % em volume 
de ligantes, e 60 % de pos metalicos. 

Para delinear a melhor condic&o de injecao, os corpos a verde 
foram injetados, em pressoes de 0,4; 0,5; 0,6 e 0,7 MPa, em 
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temperaturas que variaram entre 135 a 155 °C, o que foi acompanhado 

atraves de medidas de densidades. 

A mistura metal-polimero, pode ser considerada como um sistema 
polimerico modificado, e foi realizada numa camara sob agitacSo 
constante. A homogeneidade da mistura, foi acompanhada atraves de 
fratura de amostras e tambem atraves de medidas reologicas num 
reometro, modelo Brookifield DVIII. 

3.5.1 - Injecao de massas constituidas de p6s finos 

Pos atomizados a gas, muito finos (inferior a 20 um) de aco 
inoxidavel AISI 316L foram utilizados nesta estapa, e misturados com 
ligantes. A massa resultante da mistura; po metalico mais ligante, foi 
obtida sob agitacao constante (60 rpm), dentro da propria injetora, a 
temperatura de 150 °C. 

As amostras foram injetadas a pressao de 0,4; 0,5; 0,6 e 0,7 MPa 
em temperaturas no intervalo de 135 a 155 °C. Os resultados da variacao 
de pressao e temperatura, foram avaliados por densidade a verde e a 
homogeneidade, atraves da fratografia dos corpos a verde, e por medidas 
reologicas. 

3.5.2 - Injecao de massas constituidas de pos grosseiros 

Pos de aco inoxidavel AISI 316L usados, foram produzidos 
atraves de atomizacao a gas e a agua. Foram classificados abaixo de 
45 um, atraves de peneiras 325 #, 400 # and 500 # (mesh), obedecendo 
a norma ASTM B-214. 
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Tal procedimento foi repetidos varias vezes, sendo acompanhadas 
por anaiises de distribuicao de tamanho de particula, ate se obter o 
mesmo comportamento para ambas as amostras. 

Para garantir a homogeneidade entre as caracteristicas fisicas das 
amostras, foram utilizados anaiises de distribuic&o e tamanho medio de 
particulas via difracao de luz LASER e via raio-X . O proposito foi obter 
uma distribuicao de tamanho de particula, similar para ambos os pos 
atomizados, a gas e a agua, e compara-los. 

Duas misturas com a mesma formula^So foram produzidas, uma 
com pos atomizados a agua, e outra com pos atomizados a gas, assim 
constituidas: 60 % em volume de pos metalicos, 5 % em volume de 
polietileno de baixa densidade, 7 % em volume de cera de carnauba, 25 
v/o de cera de parafina, e 3 % de cera microcristalina. 

3.6 - Retirada de ligantes 

Esta etapa consistiu de extracSes via quimica e via termica, e a 
eficiencia de cada uma foi avaliada. A questao ambiental tambem foi 
uma preocupacao constante. Foi adotada a extracSo de ligantes, via 
termica assistida por alumina, onde a sinterizacao pode ser realizada na 
pega marrom, de forma continua, reduzindo o tempo destas etapas. 

3.6.1 - Extracao por via termica, assistida por alumina 

As barras paralelepipedicas foram colocadas em cadinhos de 
alumina, e cobertas por alumina de granulometria 325 mesh, e levadas ao 

.jMiSSAC KAtXNAl LE £M£hGIA NUCLtAR/.SP »>"t* 
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forno com taxa de aquecimento de 7 °C por minuto, sob vacuo de 10"2 

torr. 

O controle do aquecimento era feito manualmente, a fim de se 
evitar a inercia do forno. Sempre que havia alteragao do vacuo, o que 
denotava evaporagao de ligantes, era mantida a temperatura constante, 
ate o restabelecimento do vacuo, nas condigoes iniciais. Isto era mantido 
ate 600 °C, o que garantia a completa eliminagao dos ligantes. A 
temperatura, posteriormente, era elevada ate 1.250 °C, num unico ciclo. 

3.6.2 - Extracao por via quimica 

Nesta etapa, o corpo a verde era submetido a solventes como ciclo 
hexano, benzeno, heptano, entre outros, cuja temperatura girava em 
torno de 50 °C. Dentre tais solventes, o heptano foi o escolhido, dada a 
sua eficiencia e baixa toxicidade, em relagao aos demais. 

3.7 - Sinterizacao 

A sinterizagao foi feita em forno tubular, mergulhando as pegas a 
verde em leito de alumina, a fim de que auxiliasse na conservagao da 
forma, e na extragao do ligante. Foram realizados ensaios de densidades 
e dureza, objetivando a determinagao da evolugao das propriedades 
mecanicas em temperaturas proximas a de sinterizagao. 

A temperatura de sinterizagao foi de 1250 °C por 1 hora, seguida 
de resfriamento lento, sob baixo vacuo. 
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO 

Os resultados foram divididos em partes A e B. A parte A consiste 
dos sistemas consituidos de pos finos e a parte B, os constituidos de pos 
grosseiros cujas tecnicas foram detalhadas na parte A. Quanto aos 
ligantes, com as caracteristicas termicas ja conhecidas, as unicas 
mudangas foram em relagao a quantidade entre ceras e o polietileno 
utilizadas entre as partes A e B . 

PARTE A - SISTEMAS HETEROGENEOS CONSTITUIDOS DE POS 
FINOS (inferior a 25 jim) 

4.1. Caracterizacao de pos metalicos e correlagoes. 

4.1.1 Composicao quimica 

Em pos metalicos, de maneira geral, o nivel de impurezas pode 
afetar sobremaneira outras caracteristicas do proprio po, e tambem a 
qualidade do produto final. Portanto, uma analise quimica, conforme 
ilustrado na Tabela 6, e importante, devendo-se observar com especial 
atengao, a presenga de elementos contaminantes endurecedores do 
material, que podem alterar as propriedades finais do produto, afetando 
inclusive a sinterabilidade. 

Outra caracteristica de grande relevancia, e a presenga de oxidos 
superficiais, que podem ser originarios do processo de fabricagao do po, 
e tambem de uma estocagem prolongada. Estes oxidos sao abrasivos, e 



podem comprometer a vida do ferramental de compactagao (GRAF et al., 
1991). 

Tabela 6 - Resultados de analise quimica dos pos ago inoxidavel AISI 
316L- Osprey e LCT-USP* 

Amostra 

Fe 

Ni 

Cr 

C 

Si 

P 

Mo 

Mn 

S 

80 % -22 nm 

Osprey 

Bal 

13,19 

16,73 

0,017 

0,710 

<0,04 

2,69 

1,61 

<0,035 

90 % -16 fim 

Osprey 

Bal 

12,59 

16,64 

0,019 

0,520 

0,021 

2,89 

1,48 

0,004 

80 % -22 ixm 

LCT 

Bal 

13,3 

16,0 
* * * 

0,40 

0,04 

1,74 

1,65 
* * * 

90 %-16u.m 

LCT 

Bal 

13,3 

15,9 
* # * 

0,40 

0,04 

1,64 

1,64 
* * * 

*LCT - Laboratorio de Caracterizagao Tecnologica sediada no 
departamento de Engenharia de Minas - USP 

Osprey - Sandvik Group Company 
*** anaiises nao realizadas 

Pode-se observar que nSo houve alteragao da composigao quimica, 
o que poderia permitir o surgimento de contaminantes, que pudessem 
comprometer a vida do ferramental. 
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4.1.2 Diagn6stico do empacotamento de particulas 

Os p6s contendo particulas abaixo de 22 nm e 16 um, foram 
misturados em um misturador "turbula" durante 1 hora, a fim de 
encontrar o melhor empacotamento de particulas, entre as duas 
granulometrias. Os resultados estSo ilustrados na Figura 9 

Figura 9 - Determinac2o das densidades solta e batida 
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A partir do rcsultado obtido, verificou-se que a melhor relagao foi 

a apresentada pelo lote 7, ou seja, 60 % abaixo de 22 micrometros e 40 

% abaixo de 16 micrometros, o que determinou sua escolha como 

padrao, embora os demais lotes nao tenham mostrado diferengas 

significativas de empacotamento, em relagao ao padrao estabelecido, o 

que se deve ao carater fino, de larga faixa de distribuigao das part iculas. 

As amostras variaram em 10 % em massa, uma em relagao a outra, 

e as melhores, foram as amostras 7 e 8, cujo conjunto de densidades 

coincidiram. A amostra 7 foi a escolhida, por apresentar o melhor 

conjunto de densidade batida (4,55 g/cm3) e solta (3,57g/cm3) , o que e 

um indicio de um melhor empacotamento, segundo a l i teratura 

(GERMAN, 1990; THUMMLER & OBERACKER, 1993). 

4.1.3 Agentes d i spersan tes - d i s t r ibu igao do t a m a n h o de 

pa r t i cu la s . 

Na preparagao das amostras, foram usados os seguintes agentes 

dispersantes: hexametafosfato de sodio, poliacrilato de sodio, Dispersal 

130 R, Darvan n° 6 e Disperlan L., obedecendo a teoria de potencial zeta 

(BERGSTROM & PUGH, 1994). O zetametro foi descartado, pois os pos 

avaliados tinham densidades altas, e tamanhos que excediam a 

capacidade de analise do equipamento. 

Para encontrar o agente dispersante adequado, fez-se uma mistura 

de agua, agente dispersante e po metalico, onde procurou-se observar o 

pH em que a mistura se estabilizava, mantendo as particulas em 

suspensao por um maior intervalo de tempo. Assim, dentre os agentes, o 

poliacrilato de sodio, foi o que apresentou a estabilizagao de pH mais 

rapida, e manteve por mais tempo o mesmo valor. 
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E importante salientar que, os agentes dispersantes, apresentam 

resultados em termos de dispersao. Contudo, somente a comparagao entre 

eles, permite uma avaliagao mais consistente, quanto ao maior grau de 

dispersao. O melhor agente dispersante e aquele que mantem as 

particulas bem distribuidas em um sistema pelo maior tempo possivel. 

Na determinagao do tamanho de particulas, o Sedigrafo nao 

apresentou reprodutibilidade de resultados, sendo tal tecnica descartada, 

pois e um processo muito demorado. A distribuigao do tamanho de 

particulas foi caracterizada atraves de difragao de luz LASER, cujos 

resultados apresentaram reprodutibilidade. Os ensaios eram refeitos, a 

fim de se obter confiabilidade nos resultados. 

O perfil da distribuigao do tamanho de particulas, se apresentou de 

forma bimodal (Figura 10), o que segundo alguns autores (GERMAN, 

1990; NYLUND et al., 1995; CAI & GERMAN, 1995), leva a uma alta 

densidade de empacotamento, revelando-se como um carater posit ivo, 

para o processo de moldagem por injegao a baixa pressao. 
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Figura 10 - Distribuigao de tamanho de particulas de po de ago 

inoxidavel AISI 316 L, obtido via difragao de luz LASER. 

4.1.4 Tamanho medio de particula e area de superficie 
especifica 

Uma vez verificado que a morfologia das particulas era esferica, 
pode-se analisar o tamanho medio de particula, e correlacionar com a 
area de superficie especifica, obtida via BET, atraves da equagao 1, o 
que apresentou resultados similares, mostrando que os metodos Fisher e 
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BET tem uma boa correlagao. Isto se deve a geometria esferica dos pos 

(veja tabela 7). 

O valor da area de superficie especifica, pode ser um bom 

indicador da reatividade dos pos. Pos esfericos, com baixa rugosidade 

superficial (asperidade), apresentam um baixo teor de umidade, o que e 

confirmado na tabela 7. 

Tabela 7 - Ca rac t e r i s t i ca s fisicas do po de ago inoxidavel AISI 316 L. 

Difrag3o BET-area de Fisher - Morfologia 

Laser Umidade superficie tamanho das particulas 

(um) (%) especifica medio de 

(m2/g) particula 

(um) 

Dio = 1,85 
0,04 0,092 8,24 esferica 

Dso = 8,25 
D90= 20,24 

4.1.5 Teor de umidade 

Os pos foram submetidos durante 4 horas, a uma temperatura de 

120 °C, a fim de medir o teor de umidade. Este e um importante 

parametro, para o processo de moldagem por injegao, principalmente na 

etapa de retirada do ligante, pois a agua adsorvida, pode favorecer 

ligagoes secundarias, ou seja, pontes de hidrogenio, refletindo-se em 

trincas, empenamentos, etc. das pegas durante a extragao dos ligantes . O 

teor igual a 0,04 %, reflete baixa umidade, o que e altamente favoravel 

para o processo em questao. 
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4.1.6 Morfologia das particulas 

A morfologia foi caracterizada, atraves de microscopia eletronica 
de varredura (MEV). Os pos produzidos por atomizac2o a gas, eram 
constituidos por particulas esfericas, o que pode ser confirmado atraves 
de MEV (figura 14). A principal vantagem de tal morfologia, segundo a 
literatura (GERMAN, 1990; THUMMLER & OBERACKER, 1993) e a 
homogeneidade e boa propriedade de empacotamento, o que e favoravel 
para o processo MPI, por contribuir, para evitar a formaciio de vazios 
nas pecas injetadas 

Figura 11 - Microscopia eletronica de varredura de pos de aco 
inox AISI 316 L atomizados a gas mostrando 
morfologia tendendo a forma esferica. 
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4.1.7 - Densidade p icnometr ica 

A densidade picnometrica, registrada para a mostra resultante da mistura 

foi; 

Massa da amostra (M) - 60,974 g 1 

r =>Densidade(D) = 7,99 g/cm3 

Volume da amostra (V)= 7,631 cm J 

Considerando que a densidade teorica do ago inoxidavel AISI 316 
3 

L e de 7,9 g/cm , e tendo observado uma densidade picnometrica de 
3 

7,99 g/cm , pode-se verificar que os pos atomizados a gas, em questao, 

apresentaram uma porosidade nula, o que permitiu uma minimizagao de 

efeitos de contragao, durante a sinterizagao. 

4.2 - Carac te r izagSo de l igantes 

A caracterizagao termica e fundamental para se conhecer a faixa de 

temperatura de utilizagao dos ligantes (WEST, 1990). No caso da 

composigao da massa, e importante observar a temperatura de fusao dos 

ligantes, que e determinado pelo DTA ou DSC. No caso da retirada dos 

ligantes, a temperatura de evaporagao e que vai determinar o perfil de 

aquecimento do forno e pode ser obtido pelo TGA. 

A analise via DTA, conforme mostrada na figura 12, permitiu 

obter as temperaturas de fusao de cada constituinte organico. A 

importancia desta propriedade fisica determinou a forma de mistura dos 

ligantes, ou seja, a ordem e quantidade de cada um. A temperatura de 

JlrtlSSAG UCCXKU Of. E f c t h U U N U U U A N / b * I»-L* 
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homogeneizagao nSo pode ser superior a temperatura de fusao, pois a 
mesma dificulta a interagSo entre os ligantes, e entre estes e as 
particulas, levando a segregagao do ligante, cujo ponto de fusao seja 
mais elevado. Estes dados estao disponibilizados na tabela 5. 

A molhabilidade do po pelo ligante depende, portanto, da 
temperatura necessaria, para que ocorra a mistura dos ligantes, e da 
interagao entre estes, e o po metalico. Isto torna-se necessario, uma vez 
que a pouca solubilidade entre estes, pode levar a uma segregagao quer 
de ceras, quer do polietileno. Assim, em geral, a mistura dos ligantes 
com o po, mostrou-se ser uma etapa demorada, a qual determina o 
sucesso da injegao. 

Os pos metalicos, contribuiram para a melhor distribuigao termica, 
auxiliando de maneira positiva, durante a fusao dos ligantes. Na figura 
12, pode-se observar as temperaturas de fusao dos cada ligante. A cera 
microcristalina e a mais elevada, apresentando uma temperatura de fusao 
de 136 °C, e acima desta temperatura, verifica-se a degradagSo termica 
atraves de picos de transigoes endotermicas e exotermicas. 
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Figura 12. Analise termo-diferencial (DTA) dos l igantes utilizados no 

processo. 

Quanto a analise via termogravimetrica (TGA), mostrou-se um bom 

indicador de temperatura de evaporacao dos consti tuintes organicos 

(figura 13). Com este ensaio, pode-se verificar o intervalo de 

temperatura de perda de massa dos l igantes, e o residual de cada um apos 

o ensaio, permitindo assim ajuste de fornos, a fim de se obter um perfil 

termico mais adequado, para a composicao utilizada, no caso da etapa de 

retirada de ligantes no processo de moldagem (figura 4). 

Uma das preocupa?5es quanto a presen?a de residuos, e a 

possibilidade destes alterarem a composicao quimica do a?o, 

transformando- o de a?os 316L, em aco 316, devido a presenca de 
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carbono oriundo dos ligantes Assim o TGA torna-se uma ferramenta 
importante, para a previsibilidade de tempo de extracSo termica. 

100 

80 

? 
1 60 
■ 
•8 
| 40 

20 

0 
( 

Analise termica de ligantes 

1 1 1 I 

) 100 200 300 400 
Temperature (°Q 

Cera de camauba 

Ceramicrccristal 

Parafina 
Polietileno 

500 600 700 

Figura 13 Analise termogravimetrica (TGA) dos ligantes utilizados no 
presente processo . 

4. 3 Caracterizacao reo!6gica de massas 

4.3.1 Composicao da carga 

Inicialmente, foram montadas 6 misturas, a fim de se 
encontrar a melhor relacao metal / ligante, utilizando-se o metodo de 
carga critica (GERMAN, 1990), conforme Figura 2. 
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Figura 14 - Determinac2o de composi^So por carga critica 

Considerando que, de acordo com a literatura, no primeiro desvio 
significativo, encontra-se o ponto da composicao da carga, o que de 
acordo com a figura 14, ocorreu a 70% da fracSo volumetrica do po 
metalico e 30 % dos ligantes, testou-se uma pnmeira mistura a baixa 
press§o, o que levou a resultados negativos. 

A partir dai, varios composicoes foram submetidas a inumeros 
ensaios, ate chegar na relacao 60 % de frac3o volumetrica do po 
metalico, e 40 % dos ligantes, ainda com resultados n3o satisfatorios 
Fixou-se ent2o tal composicao, e montou-se 5 lotes, conforme 
apresentado na Tabela 8, vanando-se apenas a frac3o de ligantes. 
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Tabela 8 - ComposigSes dc cargas para injegao em baixa pressao 

(% em volume) 

Ago Polietileno Parafina cera de Cera 
inoxidavel de baixa carnaiiba microcristalina 

Material AISI316L densidade 

Lote 1 

Lote 2 

Lote 3 

Lote 4 

Lote 5 

60 

60 

60 

60 

60 

0 

4 

8 

12 

16 

28 

25,2 

22,4 

19,6 

16,8 

10 

9 

8 

7 

6 

2 

1,8 

1,6 
1,4 

1,2 

Dentro da porcentagem estabelecida para os l igantes, ou seja, 40 % 

em volume, procurou-se variar a composigao entre o polimero utilizado e 

as ceras, tentando otimizar as melhores condigoes para o processo de 

moldagem por injegao a baixa press5o. A literatura apenas mostra as 

formulagoes para alta pressao, e a pouca literatura existente para o 

processo a baixa pressao, refere-se apenas a materiais ceramicos. 

Cada lote foi submetido a ensaios reologicos em tres diferentes 

reometros, a fim de se determinar o equipamento mais adequado, e os 

parametros necessanos a obtengao de composigoes injetaveis. A 

temperatura de ensaio foi de 145 °C. 

4.3.2 - Compor t amen to reologico de massa no lote 1 

O lote 1 possuia uma composigao de 60 % de pos metalicos e 40 % 

de ligantes. Os ligantes eram constituidos apenas pelas ceras, o que 
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significa que toda a leitura obtida dos tres reometros, eram 

essencialmente advindas da agao destas. 

Contudo, pode-se observar que a ausencia de polietileno neste lote, 
levou a produgao de pegas sem resistencia mecanica, prejudicando a 
manutengao da geometria destas, durante a extragao dos ligantes. 

No reometro capilar (Figura 15), a massa do lote 1, por ter uma 
grande quantidade de cera e ausencia de polietileno, nao apresentou 
resultados coerentes, visto que a agao da gravidade fazia com que as 
ceras, na temperatura de 145 °C, escorressem pelo capilar antes mesmo 
das medidas serem iniciadas. Foi necessario reduzir a temperatura para 
95 °C, o que descaracterizou o processo, ja que alterou-se a temperatura 
de injegao. Alem disso, a agao das bolhas de ar aprisionadas durante a 
descida do pungao, resultou em descontinuidades na medida, mostrando 
uma baixa sensibilidade do equipamento para essa composigao. 

Neste reometro foi utilizado um capilar 1.0 de L/D = 20, para que 
houvesse condigoes de leitura. O primeiro e o ultimo ponto, mostram um 
possivel efeito das bolhas de ar aprisionadas, conforme ja mencionado. 

As descontinuidades da curva, com a quase sobreposigao dos 
pontos, sao indicios de heterogeneidade da massa. 

O deslizamento da mistura na parede e considerado como uma 
grande fonte de erros nas medidas reologicas. Este fendmeno ja foi 
tratado por alguns pesquisadores (AGARWALA AND PATTERSON, 
1992; LANTERI et al., 1996 ) e uma das explicagoes se deve ao fato da 
massa estar mais diluida proxima a parede do capilar, do que no centre 
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Reometria Capilar- lote 1 

0 200 400 600 800 1000 1200 

Taxa de Cisalhamento (s~1) 

Figura 15. Comportamento da massa do lote 1, submetido ao reometro 

capilar Galaxy. 

Em relacao ao reometro Haake, foi possivel distinguir um 
comportamento tendendo a pseudoplastico, embora esse reometro tenha 
pouca sensibilidade para baixa viscosidade, conforme observado na 
Figura 16, pelas irregulandades entre os pontos registrados pelo 
equipamento. Houve aqui tambem a necessidade de baixar a temperatura 
(90 °C), para que houvesse possibilidade de leitura, o que o caracterizou 
como inadequado para as condicoes propostas. 

As descontinuidades na curva, mostram uma massa pouco 
apropriada para injecSo com deficiencia de homogeneizac3o da cera com 
o po. 
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Resultados do reometro - HAAKE 

♦ viscosidade-lotel 

(15 

| 

0 1000 2000 3000 4000 5000 6000 7000 8000 

taxa de cisalhamento (s-1) 

Figural6 - Comportamentodo da massa ensaiada no reometro HAAKE 
para o lote 1. 

O reometro de torque Brookfield (Figura 17) mostrou um 
comportamento concordante com o Haake. A temperatura do primeiro foi 
maior (90 °C)em relacao a este (85 °C), o que esta de acordo com a 
maior a?ao cisalhante, mostrada pelo reometro Haake. 

As viscosidades, mostram uma concordancia nos valores 
(lembrando que ImPa.s = IcP), entre as medidas do reometro HAAKE e 
o de Torque. As descontinuidades das medidas de viscosidades, 
caracterizam uma massa pouco adequada para a injecao. 
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Figura 17 Comportamento da massas ensaiadas no reometro de torque 

Brookfield para o lote 1. 

4.3.3 - Comportamento reol6gico de massa no lote 2 

O lote 2, cuja composicao global (proporcao de ligantes + po) e a 
mesma apresentada no lote anterior, apresentou um acrescimo de 10 % de 
polietileno, cuja funcao, antenormente descrita, e dar resistencia 
mecanica ao corpo a verde 

Com o acrescimo de 10 % de polietileno a massa desse lote, 
verificou-se que apenas o reometro de torque, apresentou uma resposta 
mais adequada, uma vez que houve uniformidade nas leituras registradas 
por este reometro, na temperatura de injec2o 
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Em outras palavras, o reometo de torque (Figura 18) mostrou 
sensibilidade de leitura, frente aos demais, os quais mostraram 
irregularidade e imprecisao. 

Figura 18 - Comportamento da massa ensaiada no reometro de torque 
Brookfield - lote 2. 

O reometro HAAKE (Figura 19) demonstrou, que na temperatura de 
injecao (145 °C), n3o ha possibilidade de obter-se uma boa leitura, o 
que o torna inadequado para este fim, e portanto, nao favorece a 
comparacao entre os tres reometros, sob as mesmas condicdes de 
temperatura. 

iUMiSbAQ NfiCiUNM CE ENtKUIA NUCUAN/ST \rc. 
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Figura 19- Comportamento da massa ensaiada no reometro HAAKE para 
o lote 2. 

Quanto ao reometro capilar (Figura 20), este apresentou um 
comportamento mais prdximo do esperado, apesar da presenca de pontos 
destoantes e sobrepostos, provavelmente devido a presenca de bolhas na 
massa. 
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Resultados da Reometria Capilar-lote 2 
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Figura 20 - Comportamento da massa ensaiada no reometro capilar 
Galaxy para o lote 2. 

4.3.4 - Comportamento reologico de massa no lote 3 

No lote 3, o polietileno representou 20 % da quantidade total de 
ligantes presentes na massa, o que garantiu a manutencao da geometria 
das pecas. 

A homogenidade da massa foi atingida num tempo menor, alem da 
composicao ter favorecido a ausencia de bolhas, durante a injecao das 
pecas. Ainda, neste lote, foi possivel observar um aumento da 
viscosidade da massa, em relacao ao ocorrido nos lotes 1 e 2, gracas a 
acao do polietileno, que apesar de estar em menor quantidade em 
relacao as ceras, teve uma influencia mais contundente na massa. 

No reometro Capilar (Figura 21), as anaiises foram feitas em 
temperaturas de 140 °C. As irregularidades registradas durante o ensaio 
denota que, apesar da quantidade de polietileno, essa composicao 
apresentou viscosidade abaixo da sensibilidade do equipamento. 
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Resultados da Reometria Capilar- lote 3 

o 
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1000 

Figura 21 - Comportamento do reometro Capilar para o lote 3. 

As medidas obtidas no reometro de Torque Brookfield (Figura 22) 
apresentaram um comportamento linear, com uma distribuicao mais 
homogenea, sem que houvesse necessidade de variacao de temperatura de 
ensaio (145 °C). 

Figura 22 - Comportamento do reometro de torque Brookfield 
para o lote 3. 
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Para a realizacao do ensaio no reometro HAAKE (Figura 23), 
houve a necessidade de baixar a temperatura da mistura, revelando que 
tal equipamento necessita de altas taxas de cisalhamento, o que o 
descaracterizou, para as condicoes do processo de moldagem. 

Figura 23 - Comportamento da massa ensaiada no reometro 
HAAKE - lote 3. 

4.3.4 - Comportamento reol6gico de massa no lote 4 

Neste lote, cuja presenca de polietileno foi da ordem de 30 
%, a mistura do po metalico com os ligantes demandou um tempo maior 
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em relacao aos demais, para sua mistura total, confirmando a ac3o do 
polietileno no aumento da viscosidade. 

Pode-se verificar que, apesar do reometro capilar nao ter tido 
sensibilidade para medir amostras com elevadas quantidades de cera, 
como no caso dos lotes 1, 2 e 3, neste caso apresentou um 
comportamento mais proximo do ideal, gracas a sua capacidade de medir 
alta viscosidade. 

Em outras palavras, o reometro do tipo Capilar (Figura 24) n3o 
pode trabalhar em temperaturas em torno de 145 °C, que e a temperatura 
de injecao da massa, pois o efeito da gravidade e aquecimento das 
paredes, fazia com que a cera escorresse, nao permitindo leituras 
corretas pelo aparelho. Assim, foi necessario utilizar temperaturas mais 
baixas de trabalho (90 °C), o que levou a altas taxas de cisalhamento. 

Figura 24 - Comportamento da massa ensaiada no reometro Capilar-
Galaxy para o lote 4. 
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Apesar dessa composicao conter 30 % de polietileno de baixa 
densidade, o mesmo n3o contribuiu para que houvesse leitura do 
reometro HAAKE, havendo a necessidade de baixar a temperatura para 
100 °C , o que pode ser confirmado pelas altas taxas de cisalhamento, 
registradas na figura 25. 

0 

reometro capilar-HAAKE 

0 2000 4000 6000 8000 
taxa de cisalhamento<s-1) 

10000 

Figura 25 - Comportamento da massa ensaiada no reometro HAKE 

para o lote 4. 

Quanto ao reometro Termocell, pode-se realizar o ensaio dentro 
das condicoes exigidas pelo processo de injecao, o que significou a 
manutencao da temperatura proxima as condicSes de trabalho da injetora 
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(140 °C). Atraves da Figura 26, pode-se observar um comportamento de 

distribuicao dos pontos, praticamente homogenea. 

Reometro de torque 

a. u 
oT 
re 
jo 
'55 o 
o 
> 

10 15 20 25 30 

taxa de cisalhamento(s-1) 

Figura 26: Comportamento da massa ensaiada no reometro de torque 
Brookfiel para o lote 4. 

4.3.2.5 - Comportamento reologico de massa no lote 5 

A quantidade de polietileno desta mistura foi de 40 %, o que 
certamente inviabilizou a massa, devido a alta viscosidade. Deve-se 
ressaltar que, apesar dos pos metalicos auxiliarem a distribuicao termica, 
atuando no sentido da sua homogeneizacao da massa, mesmo assim n3o 
foi possivel a produc3o de massas. 

Este lote se caracterizou por um comportamento de alta 

viscosidade, mesmo em temperaturas mais elevadas, (165 °C) 
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impossibilidade de mistura dentro da injetora, exccdendo as condicSes de 
injecao, tais como temperatura, pressao e rotagao. 

Diante das condigoes acima descritas, o lote foi descartado. 

4.4 Estudo reologico de um sistema considerado injetavel 

4.4.1 Caracterizacao reologica 

A partir dos resultados anteriormente apresentados, montou-se uma 
composigao de massas que se situasse entre os lotes 2 e 3, em cuja 
composigao, o polietileno participou com 15 % dos ligantes. Pode-se 
verificar que o melhor comportamento tende, na relagao viscosidade 
versus taxa de cisalhamento, a uma figura do tipo hiperbole equilatera, o 
que justifica a escolha entre os lotes citados. A composigao da carga (po 
+ ligante) a ser injetada se encontra na tabela 9. 

Tabela 9 - ComposigSo da carga injetada para pos metalicos finos. 

Mate r i a -p r ima 

Ago inox AISI 316 L 

Polietileno 

Carnauba 

Parafina 

Cera microcristalina 

Quant i idadi e (% em volume) 

60 

6 

8,5 

23,8 

1,7 

A caracterizagao reologica realizada mostrou um comportamento 
pseudoplastico, ou seja, a viscosidade diminuiu com a taxa de 
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cisalhamento, o que e favoravel para o processo de moldagem por 
injecao Ainda, a viscosidade em func3o do tempo, mostrou um 
comportamento tixotropico, mostrando que esses eventos n3o sao 
excludentes. Tal resultado esta de acordo com a literatura (GERMAN & 
BOSE, 1997) (figuras 27 e 28), e com os resultados obtidas das anaiises 
efetuadas pelo reometro de torque Broockfield DVI1 - UFRGS. 

v i s c o s i d a d e v s t e m p o 

-rpm 60 
-rpm 80 

tempo ( mm ) 

Figura 27 - Comportamento da massa ensaida num reometro de 
torque- Brookfield DVIII -IPEN. 



Viscosidade vs taxa de cisalhamento 

16 20 24 28 32 36 40 44 48 
taxa de cisalhamento ( s-1 ) 

Figura 28 - Comportamento da massa ensaiada no reometro de 
torque Brookfield DVIII-IPEN. 

4.5 Injecao de pecas 

Ap6s as anaiises reologicas, fez-se injecoes em pressSes de 0,5, 
0,6 e 0,7 MPa, em temperaturas variando entre 130 e 150 °C Os 
resultados podem ser observados na figura 29. 

.MISSAO NACICNH DE ENEHGIA NUCLEAH/SP H*> 
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Figura 29 - Pecas injetadas mostrando defeitos de injecao tais como 
trincas e preenchimento incompleto do molde. 

As melhores condicSes foram fixadas em 145 °C, e 0,7 MPa de 
pressao, revelando boas condicSes de injecao. Isto pode ser confirmado 
pela geometria bem acabada das pecas produzidas, cuja estrutura n3o 
apresentou trincas, bolhas ou empenamentos, conforme mostra a figura 
30. 
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Figura 30 - Pecas isentas de defeitos, mostrando diferentes geometrias. 

Na remoc3o dos ligantes, foram usados processos termo-quimicos 
(nos quais a peca a verde fica submetida ao heptano aquecido em torno 
de 50 °C) e termico, onde as pecas sao submetidas a um baixo vacuo. 

Na remocao termica utilizou-se leito de alumina, o que contribui 
para a manutencao da geometria das pecas e tambem auxilia a remocao 
do ligante via capilaridade. 

Quanto as propriedades mecanicas destas pecas, foram 
acompanhadas atraves de ensaios de dureza e densidade, ate temperaturas 
proximas a da sinterizacao (1200 °C), conforme ilustrado na tabela 10. 
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Tabela 10 - Evolugao de densidade e dureza em varias temperaturas 
proximas a de sinterizagao. 

Temperatura 

(°C) 
Densidade 

(g/cm3) 

Dureza (HB) 

900 

4,704 

53 

1000 

5,420 

77 

1100 

5,616 

116 

1200 

5,912 

151 

Embora o presente trabalho nao objetivasse o conhecimento da 
etapa de sinterizagao, esta foi realizada conjuntamente com os ensaios de 
dureza, no sentido de acompanhar a evolugao das propriedades 
mecanicas. O comportamento da densidade e dureza, mostraram que as 
massas respondiam positivamente ao processo de sinterizag&o. 

Os resultados da tabela 10 confirmam, atraves da evolugao da 
densidade e dureza dos corpos submetidos em temperaturas ascendentes, 
que os dados do reometro de torque modelo Brookfield, foram confiaveis 
para predizer a viabilidade do uso da massa proposta, no processo de 
moldagem por injegao de pos metalicos a baixa pressao. A figura 31, 
mostra pegas a verde e sinterizadas, e a figura 32 mostra micrografias de 
pegas sinterizadas, ressaitando uma microporosidades homogenamente 
distribuida pela amostra. 
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Figura 31 Pecas injetadas em baixa pressao: sinterizada 
e a verde 

, • ■ » 

. ■ ■ -

■ - « -

IQum 

Figura 32. Micrografia optica de amostras sinterizadas, 
de massas constituidas de p6s abaixo de 
20jim, injetada a baixa pressao. 
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PARTE B- SISTEMAS H E T E R O G E N E O S CONSTITUIDOS DE P 6 S 

GROSSEIROS ( infer ior a 45 jim). 

Partindo de 2 lotes aleatorios de pos grosseiros, um atomizado a 

gas e outro a agua, submeteu-se tais lotes a selegao de particulas, atraves 

de peneiras de malhas de 325, 400 e 500 #. 

Tal procedimento foi repetido varias vezes, ate se obter de ambos 

os lotes, particulas de tamanhos inferiores a 45 um, porem conservando 

as mesmas distribuigoes e comportamentos entre si. 

4.6. Ca rac t e r i z acao fisica das pa r t i cu la s 

A tabela 11 mostra caracteristicas fisicas dos pos atomizados a agua, 

e a gas . A morfologia esferica do po atomizado a gas, tende a valores do 

FSSS (Fisher Subsieve Sizer) proximos de dso, determinado pelo 

granulometro CILAS. Assim, durante a selegao dos pos atomizados, a 

gas e a agua, as anaiises via CILAS e via FSSS, foram realizadas 

conjuntamente, a fim de assegurar que a distribuigao de tamanho de 

particulas fossem semelhantes. 
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Tabela 11 - Caracteristicas fisicas dos pos de ago inoxidavel AISI 
316L atomizados a gas e a agua. 

Pos 

Atomizados a 

agua 

Atomizados a 

gas 

dlO 

d50 

d90 

(um) 

19 

36 

58 

12 

27 

43 

Densidade 

picnometrica 

(g/cm3) 

7,85 

7,89 

Teor de 

umidade 

(%em peso) 

0,13 

0,022 

FSSS 

(um) 

15,8 

21,3 

BET 

(m2 /g) 

0,102 

0,039 

A umidade foi mais alta para os pos atomizados a agua, do que para 
os pos atomizados a gas, devido a rugosidades superficiais, o que pode 
favorecer ligagoes quimicas secundarias, do tipo pontes de hidrogenio 
com os ligantes. Esta consideragao pode explicar a dificuldade na 
retirada dos ligantes, quando utilizado pos sem uma previa secagem; o 
que refletia em geral no aparecimento de trincas, e empenamentos nas 
pegas metalicas, durante a sinterizagao. 

Pode-se ainda, correlacionar a umidade com a geometria dos pos, ou 
seja, pos atomizados a agua apresentam umidade mais elevada. Isto pode 
ser um parametro de avaliagao previa, num primeiro momento de 
composigao de carga. 

O tamanho medio de particula obtido por FSSS e a area de superficie 
especifica obtida pelo metodo de BET, foram correlacionados pela 
equagao 1. O metodo FSSS mostrou que, pode ser usado como um 
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controle de processo, pela medida do diametro medio de particula, 
quando da caracterizagdo dos pos, devido ao fato de ser mais barato e 
mais rapido, que o metodo BET. 

A densidade picnometrica serviu para avaliar a porosidade fechada 
dos pos, pois ela pode agir negativamente, durante a sinterizagao das 
pegas de metal obtido por MPI. 

O po metalico que apresentou maior densidade picnometrica, e 
consequentemente menor porosidade fechada, foi o po atomizado a gas, 
conforme demostrado na Tabela 11 . 

As figuras 33e 34 ilustram a distribuigao de tamanho de particulas, 
para os pos atomizados a agua e a gas, respectivamente. Foi possivel 
observar uma pequena fragao de tamanho de pos abaixo de 10 u-m. 
Tambem um comportamento estreito e monomodal, pode ser constatado 
para ambas os pos, o que de acordo com a literatura (GERMAN & BOSE, 
1997; CAI & GERMAN, 1994), nao e favoravel para se ter um nivel alto 
de empacotamento de particula, no processo MPI. 
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Figura 33 - Distribuigao do tamanho de particulas de pos de ago 
inoxidavel AISI 316 L atomizado a agua 

Para analisar a distribuigao de tamanho de particula, atraves de 
difrag&o de luz LASER, foi necessario encontrar-se um bom agente 
dispersante, como ja descrito. Este fenomeno e regido pelos efeitos 
eletrico, estereo e estereo-eletricos (LASKOWSKI & PUGH, 1992). 
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Tambem para os pos grosseiros, os melhores resultados foram obtidos 

com o uso de poliacrilato de sodio. 

Figura 34. Distribuigao do tamanho de particulas de pos de ago 
inoxidavel AISI 31L atomizados a gas. 

As figuras 35 e 36 (micrografia eletronica de varredura) mostram a 
morfologia dos pos atomizados. As particulas atomizadas a agua (figura 
35) sao irregulares e mostram asperidades em sua superficie, que 
contribuem para dificultar o peneiramento, e tambem aumentam o atrito 
inter particulas, levando a uma viscosidade de mistura metal-polimero 
mais alta. 
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Figura 35- Micrografia eletronica dos pos atomizados a agua 

mostrando superficies irregulares. 

A topografia das particulas de pos atomizadas a gas, e (figura 36) 

bastante lisa e de geometria esferica, os quais contribuem de modo 

positivo, favorecendo a injecao, e superando os pontos negativos, como o 

fato de ser monomodal, e possuir particulas acima do tamanho 

recomendado pela literatura (ZAMPIERON, 2001; GERMAN, 1990; 

NYLUND et all, 1995). 

lMiSSAO NAC IftCiGK* CF fcNtHGIA NUCU-AH/SP <** 
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Figura 36. Micrografia de pos de aco inoxidavel AISI 316 L 
atomizados a gas, mostrando superficie lisa e geometria 
tendendo a esferica. 

A area de superficie especifica para as particulas atomizadas a agua, 
e bem mais alta do que para as atomizadas a gas. A forma esferica das 
particulas atomizadas a gas, diminui a area de superficie especifica, o 
que denota uma menor capacidade de retencSo de umidade, favoravel ao 
processo MPI. 

4.7 - Caracterizacao reol6gica das massas constituidas de pos 

metalicos inferior a 45 u,m atomizados a gas e a agua 

A figura 37 mostra a variac2o da viscosidade em relacao a taxa de 
cisalhamento. E possivel observar que, para a mistura contendo pos 
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atomizados a agua, ha uma maior viscosidade em relacao aos pos 
atomizados a gas, o que se deve a geometria irregular destes pos, os 
quais exibem asperidades na sua superficie, sendo estas responsaveis 
pelo aumento de atrito entre as particulas. 

Foi reportado por GERMAN (1990), que as asperidades da superficie 
da particula, tem uma influencia muito pequena na viscosidade de massas 
utilizadas no processo MPI. Segundo este autor, a geometria da 
particula, tem um efeito mais preponderante na densidade de 
empacotamento e na viscosidade. 

Durante a obtencSo dos resultados, pode-se observar que para 
particulas grosseiras (tamanho de particulas abaixo de 45 jxm), a 
geometria e a rugosidade da superficie dos p6s, passam a ter uma ac3o 
conjunta, colaborando com o aumento da viscosidade. 

25000 
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■o 
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2 
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I 
5000 

0 
0 01 0.2 0,3 0,4 0,5 0,6 0,7 0,8 0,9 1 1,1 

taxa de cisalhamento (s-1) 

Figura 37 - Comportamento reologico das misturas provenientes 
de massas ("feedstocks") constituidas de pos 
atomizados a gas e a agua 
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A mistura contendo pos atomizados a agua, manteve um 

comportamento pseudoplastico por um curto intervalo de tempo, devido a 

baixa capacidade das particulas, de se manter em uma mistura 

homogenea, decorrente da elevada segregacao dos polimeros pelas 

particulas. Tentativas foram feitas para a correcao da fra£ao de l igantes, 

e nao houve condicoes de se reverter a heterogeneidade na massa, sem 

que isto afetasse as propriedades reologicas requeridas. 

Para as misturas constituidas de pos atomizados a gas, o 

comportamento pseudoplastico foi mantido por um tempo maior, e as 

medidas mostraram-se mais lineares, significando que a massa 

apresentou-se mais homogenea. Ambos as massas foram ensaiadas a 

148 °C. 

Atraves das pequenas variacoes apresentadas pelos pontos na curva 

de viscosidade versus taxa de cisalhamento, foi possivel fazer a correcao 

da fracao de ligantes, durante o processo de injecao da massa, ate 

atingir-se o comportamento desejado, ou seja pseudoplastico. 

A perturbacao verificada atraves da sinuosidade na curva de variacao 

da viscosidade versus taxa de cisalhamento, para a massa constituida de 

pos atomizados a agua, mostra que e contra producente o uso de tal 

mistura no processo MPI. A alta quantidade de ligantes uti l izados para 

atenuar tal efeito, ultrapassou o limite critico sugerido em literatura, ou 

seja, ate 45 % em volume de ligantes (GERMAN, 1990; ZAMPIERON, 

2001). 

Tal perturbacao verificada no comportamento reologico da massa 

(agua), foi devido a contribuicao das asperidades superficiais, 

juntamente com uma distribuicao monomodal, e estreita de particulas. 

Foi tambem observado um tamanho medio elevado, criando uma grande 

resistencia das particulas, perante solicita^oes do tipo cisalhante. 
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A composicao constituida de pos atomizados a gas, apresentou 
melhor homogeinizacao, devido a forte contribuic^o da geometria 
esferica, o que superou as desvantagens da distribuicao estreita dos pos, 
e elevados tamanhos medios de particulas, fazendo com que o 
comportamento pseudoplastico fosse mantido. 

4.8 - Sinterizacao e propriedades mecanicas 

A sinterizacao foi realizada a temperatura de 1250 °C por uma hora 
conjuntamente com a retirada dos ligantes, como no caso dos pos finos. 
Pode ser observado que o nivel de porosidade elevada contribuiu para a 
diminuicao de tempo desta etapa (4 horas). 

A densidade registrada foi de 6,1 g/cm3, e uma dureza de 157 HB, 
o que denota que apesar da alta porosidade, o sinterizado exibe 
propriedades mecanicas satisfatorias, para sua utilizaQ5o como filtros, ou 
onde a alta porosidade nSo comprometa a sua aplicagao A figura 38, 
ressalta macroporosidades na peca, distribuida de forma heterogena. 

» 

lQuni 1 
Figura 38. Micrografia optica de amostra sinterizadas de massas 

constituidas de pos grosseiros atomizados a gas, e 
injetadas a baixa pressao. 
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4.9 - Cons ideracoes finais 

Um dos itens que delineou o sucesso do presente trabalho, foi a 

metodologia para encontrar o agente dispersante. Em alguns casos como 

o BET, foi pedido ajuda para os fabricantes a fim de determinar meios de 

analise para pos metalicos. 0 zetametro e o phametro tambem 

demandaram muito tempo para ajustes de condicoes. 

Quanto a caracterizacdo reologica, foi necessario conhecer outros 

equipamentos, cujo objetivo era encontrar concordancia entre seus 

resultados. Assim, atraves de tratamento dos dados provenientes dos 

diferentes equipamentos, pretendia-se encontrar equi Valencia, que 

levasse a possiveis confirmacoes entre os resultados dos diferentes 

equipamentos, o que nao foi constatado. 

Segundo MACOSKO, (1994), e possivel encontrar coerencia nas 

medidas obtidas por diferentes reometros. Cada reometro apresentou, no 

entanto, caracteristicas distintas, quanto a determinacao do 

comportamento reologico. 

Tal , no entanto, nao foi observado nos resultados obtidos pelos 

reometros utilizados no presente trabalho. Isto se deve ao fato, de nao se 

poder tratar a mistura aqui produzida, como um sistema homogeneo, o 

que estaria de acordo, com a observagao feita por outros pesquisadores 

(ROSNER et al., 1992). 

Nos resultados obtidos de cada reometro, pode-se verificar que 

nem todos os equipamentos sao sensiveis a deteccao de viscosidade 

muito baixa. Isto se deve ao fato de que as caracterist icas de cada 

equipamento, e determinada pela sua concepcao de projeto, no que diz 

respeito a sua parte mecanica, eletrica e eletronica. 
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5- CONCLUSOES 

5.1 Quanto as caracterizacoes fisicas de particulas 

• O tamanho medio de particulas, determinado pelo metodo 
FISCHER, e a area de superficie determinada pelo BET, 
relacionados pela equacao 1, podem ser correlacionados com o dso 
da distribuicao de tamanho de particulas, quando se trata de pos 
atomizados a gas de distribuicao monomodal, tendendo a uma 
curva Gaussina. O mesmo nao se verificando, para pos atomizados 
a agua, e para curvas que tendem ao comportamento bimodal. 

• O baixo teor de umidade das particulas, esta diretamente 
relacionado a caracteristicas como: geometria esferica, pouca 
rugosidade e menor area de superficie. 

• A tecnica de difracao de luz LASER, na determinacao da 
distribuicao do tamanho de particulas, mostrou-se superior a 
tecnica via raio X, devido a rapidez de execucao dos ensaios. 

• O metodo de determinado de melhor agente dispersante, mostrou-
se eficiente via phmetro, ja que as particulas excediam em tamanho 
e densidade, para sua utilizacao no zetametro. 
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5.2 Quanto a ca rac te r i zacao reologica das massas . 

• O sistema HAAKE (capilar) apresentou vantagens na 

homogeneizacao da massa, e desvantagens para as medidas 

reologicas em composicoes de baixa viscosidade, o que pode ser 

observado pelas perturbacoes, e distancias entre as medidas. 

• O reometro capilar mostrou-se inadequado para massas produzidas 

para o processo de moldagem por injecao a baixa pressao, devido a 

grande quantidade de ceras, o que influenciou negativamente na 

reprodutibilidade de resultados. 

• Verificou-se que as Iiteraturas existentes (GERMAN, 1990) nao 

apresentam composicoes para baixa pressao, e sim para o processo 

de alta pressao. 

• O reometro de torque, tipo Brookfield aquecido pelo sistema de 

resistencia eletrica (termocel), apresentou maior consistencia em 

medidas, em relacao aos outros reometros, o que pode ser visto 

pela pouca, ou nenhuma perturbac&o nas curvas. As distancias 

entre as medidas estao bem distribuidas, o que e um indicio de que 

a melhor composicao, realmente se localiza entre os lotes 2 e 3. 

Neste equipamento, os experimentos puderam ser acompanhados 

atraves de observacao direta, no decorrer dos ensaios, o que os 

outros reometros n&o permitem. 

• A correlacao entre as medidas dos reometros capilar, HAAKE e de 

torque (termocel) nao e possivel, devido a possuirem historias 

diferentes, o que esta relacionado com suas partes mecanicas, 

eletrica e eletronicas, permitindo algumas vezes, que suas medidas 

sejam proximas, porem nunca iguais. 
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• O comportamento reologico das massas, mostraram que a 
composicao ideal tendem para uma curva (viscosidade versus taxa 
de cisalhamento) do tipo hiperbole equilatera. 

• Para o sistema de ligantes aqui utilizado, a quantidade otima de 
polimeros se situa na faixa entre 10 e 20 % do total dos ligantes, o 
que denota que o processo MPI a baixa pressao, tem alta 
dependencia das ceras. 
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5.3 Quanto ao sistema heterogeneo constituido de pos finos 
atomizados a gas (inferior a 25 um). 

• E recomendado, antes de misturar os pos finos com ligantes 
organcios, um aquecimento dos mesmos por 4 horas a 120 °C, o 
que pode levar o teor de umidade para ordem de 10"2 %. Isto pode 
contribuir, para as anaiises de densidade picnometrica e para a 
provavel reducao de ligacoes secundarias, as quais pode afetar a 
parte mais critica do processo que e a extracao do ligante. 

• A alumina mostrou-se muito eficiente na reducao do tempo, na 
etapa de extracao de ligante, e tambem na manutencao da forma ate 
sinterizacao. 

• A correcao de comportamento para o pseudoplastico, pode ser 
acompanhado de forma dinamica durante o processo, fazendo-se 
simples medidas de densidades. Heterogeneidades da massa 
durante a injecao, podem ser verificadas atraves de 
descontinuidades na analise reologica. 

• A moldagem por injecao a baixas pressoes, apresenta-se como um 
processo praticamente isento de perdas, pois as pecas a verde. 
podem ser reaproveitadas atraves de correcoes de massa e 
reinjetadas. Isso vai refletir num custo muito baixo do processo . 

• A injecao a baixa press&o, apresenta condicoes de trabalho muito 
estreita em relacao a temperatura, pressao de injec&o e composicao 
dos ligantes, mas os custos compensam tais dificuldades. 

• Nos testes preliminares, embora o heptano tenha se mostrado 
eficiente na retirada via termo-quimica, devido ao carater polar, 
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foi escolhida a retirada via termica, assistida por capilaridade por 

questoes ambientais. 

-PM.SSA0 IWUCNM OFENEHGIfl NUCLfAW/SP 
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5.4 Sistemas heterogeneos const i tu idos de pos grosse i ros (abaixo 

de 45 fim) a tomizados a gas e a agua. 

• A massa constituida de particulas atomizadas a agua, apresentou 

maior dificuldade de homogeneizacao da mistura metal-

polimero. Mesmo utilizando uma alta fracao volumetrica de 

polimeros, a fim de reduzir os efeitos de sua geometria, que 

leva ao aumento da viscosidade, nao houve possibil idade de 

injecao. 

• Apesar dos pos atomizados a gas terem particulas acima de 25 

u.m, a contribuicao da geometria (tendendo a esferica) superou 

as desvantagens representadas pela sua distribuicao estreita e 

monomodal. A predominate ia de ceras, em relacao ao 

polieti leno, mostrou-se um fator decisivo no tocante a 

injetabilidade da massa. 

• O resultados obtidos pelo analisador Fisher, para pos abaixo de 

45 jam, atomizados a gas, assim como os pos finos, tambem 

apresentaram uma boa correlacao, com os resultados obtidos por 

BET, atraves do uso da equac&o (1). Isto torna o analisador 

Fisher, um importante instrumento de analise de controle de 

processo, devido o curto tempo de analise, e o baixo custo 

quando comparado ao metodo BET. 

• Para a analise da distribuicao do tamanho de particulas de pos 

de acos inoxidaveis AISI 316, por difracao de luz LASER, o 

poliacrilato de sodio mostrou-se ser um eficiente agente 

dispersante, mesmo para os pos grosseiros. 

• A obtencao de pecas mostra a viabilidade do uso de pos 
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grosseiros. Apesar de exibir uma baixa densidade, e possivel 
sua uilizacao em ambientes onde tal condicao nao seja um fator 
determinante. 
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