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Relatério Descritivo da 'Patente de Invencao para "COMPOSI-
CAO DE PO METALURGICO".

Campo da Invencao

A presente invengdo refere-se a uma nova composi¢cao de pd
metalico para a industria de pé metalurgico. Particularmente a invengéo refe-
re-se a uma composi¢cdo de p6 Pa base de ferro que inclui um aglutinante
para aglutinar aditivos, tais como elementos de ligagao, as particulas a base
de ferro. ' '

Antecedentes da Invengao

Na industria o uso de produtos metalicos fabricados compactan-
do-se e sinterizando-se a composicdo de pé a base de ferro esta tornando-
se crescentemente difundido. Os requisitos de qualidade desses produtos
metalicos sao continuamente aumentados, e como conseqiéncia sao de-
senvolvidas novas composi¢coes de pé tendo propriedades melhoradas. Al-
gumas das mais importantes propriedades do produto sinterizado final séo a
densidade e a tolerancias dimensionais, que devem ser consistentes. Pro-
blemas com variagdes de dimensdes no produto final frequentemente se
origiham da falta de homogeneidade na mistura do p6 a ser compactado.
Esses problemas sao especialmente pronunciados com as misturas de pés
qUe incluem componentes empoeirados, que diferem em tamanho, densida-
de e forma, uma razao porque ocorre a segregacao durante o transporte,
armazenagem e manuseio da composigdo de pd. Essa segregagao implica
que a composicdo ndo é uniformemente composta, 0 que por-sua vez signi-
fica que pecas feitas da composi¢cao do p6é sao compostas diferentemente e
consequentemente tém diferentes propriedades. Um outro problema é que
particulas finas, particularmente aquelas de menor densidade tais como gra-
fite, provbcam a producgao de poeira durante 0 manuseio da mistura de pé.

O pequeno tamanho de particula dos aditivos também cria pro-
blemas com as propriedades de fluxo do p9, isto &, a capacidade do p6 de
comportar-se como pé de fluxo livre. Um fluxo enfraquecido se manifesta no
tempo aumentado para se encher a cavidade de um molde com o po, o que

significa uma menor produtividade e um risco maior de variagdes na densi-
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dade do componente compactado, o que pode levar a deformagdes inaceita-
veis apdés a sinterizagdo. Além disso, para se ejetar o componente compac-
tado do molde, minimizar o desgaste da superficie do molde e para se obter
pecas que tenham bom acabamento de superficie sem arranhdes, é essen-
cial que a forga necessaria para ejetar o componente do molde seja baixa.
Foram feitas tentativas para resolver os problemas descritos a-

cima pela adigdo de diferentes agentes de aglutinagao e lubrificantes a com-

posicdo do pé. O propdsito do aglutinante é ligar firmemente e efetivamente
as particulas de tamanho pequeno de aditivos, tais como componentes de
ligagédo, a superficie das particulas do metal base e, consequentemente, re-
duzir os problemas de segregacéo e formagédo de poeira. O propésito do lu-
brificante é reduzir a fricgdo interna e externa durante a compactagédo da
composicao de pd e acima de tudo reduzir a forga necesséria para ejetar o
produto compactado final do molde.

Varios agentes de ligagao organicos foram desenvolvidos, veja,
por exemplo, as Patente Norte Americana n* 4.483.905 (Engstrom),
4.676.831 (Engstrom), 4.834.800 (Semel), 5.298.055 (Semel), 5.290,336
(Luk), 5.368.630 (Luk). A Patente Norte Americana N° 5.480.469 (Storstrom)

fornece uma breve revisdo do uso de agentes de ligagdo na industria da me-

. talurgia do pé.

Na recentemente publicada patente WO 2005/061157 é descrita
uma combinagdo aglutinante/lubrificante de cera de polietileno e etileno bi-
sestearamida. Na composi¢cdo do pd usado para compactacdo, a cera de
polietileno esta presente como uma camada de revestimento no ferro ou nas
particulas A base de ferro e aglutina as particulas do elemento deA ligacao e
as particulas de etileno bis-estearamida as particulas de ferro ou a base de
ferro. E preferido que a composicao também inclua um &cido graxo e um
agente de fluxo. Uma boa combinagdo de propriedades de Densidade Apa-
rente, fluxo, aglutinacéo e lubrificagdo para a composigdo metalurgica do po,
contendo uma combinacéo aglutinante/lubrificante incluindo a cera de polieti-
leno e o etileno bisestearamida é alcancada quando o peso molecular médio

da cera de polietileno esta entre 500 e 750.
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Foi agora descoberto que composicdes a base de ferro tendo
densidade aparente notadamente melhorada e também um fluxo melhorado,
podem ser obtidas se alcoois graxos forem usados ao invés de cera de po-
lietileno. De modo geral foi descoberto que alcoois graxos em combinagéo
com agentes de fluxo dao resultados interessantes em relagdo a densidade
aparente e ao fluxo. A densidade aparente é essencial para o projeto da fer-
ramenta. Um pd com baixa densidade aparente precisa uma maior altura de
enchimento, o que resulta desnecessariamente em ferramentas de alta
pressao, e isso, por sua vez, resultard em uma compactagao mais longa e
em pancadas para ejegdo. Conforme mencionado previamente o fluxo € im-
portante para a produtividade. Foi também inesperadamente descoberto que
quando as novas composicoes metdlicas de pd, que incluem alcoois graxos
como aglutinante e um agente de fluxo, sdo compactadas, os compactos
verde obtidos tém excelente estabilidade de peso, isto é, uma dispersdo de
baixo peso dentro de um conjunto de compactos verde. Esta propriedade é,
naturaimente, de capital importancia para a produgdo de um produto de alta
performance. ' A ‘

Alcoois graxos foram mencionados na literatura da patente jun-
tamente com lubrificacao na Patente Norte Americana N° 3.539.472. Especi-
fiéamente essa patente ensina que pequenas quantidades de alcoois graxos
pode ser incluidas nos lubrificantes consistindo principalmente em amidas ou
diamidas. A patente nao se preocupa com misturas ligadas. ‘

Também a pedido de patente japonés 04-294 782, numero de
publicagéo numero 06-145701 menciona que alcoois graxos podem ser usa-
dos como lubrificantes. Sao especificamente mencionados os alcoois C30,
os alcoois C50 e os alcoois C60. O texto da aplicagdo também menciona
alcoois g'raxos mais altos como aglutinantes.

Sumario da Invencao

A presente invengdo refere-se entdo a uma nova composi¢ao de
p6 metallirgico compreendendo um pd de ferro ou a base de ferro, pelo me-
nos um agente de ligagcao, e um alcool graxo como aglutinante. Para execu-

tar satisfatoriamente, o alcool graxo deve ser um alcool graxo saturado ou
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ndo saturado, de cadeia reta ou ramificada, preferivelmente saturado e de
cadeia reta, C14-C30. A nova composi¢cao de pé deve também in¢luir um a-
gente de fluxo. A presente invengdo também refere-se a um método de pro-
dugdo da composicdo acima. '

Descricdo Detalhada da Invencéo

As composicdes de pé metallrgico contém um pé de ferro ou a

base de ferro em uma quantidade de pelo menos 80% em peso da composi-

cdo do pd metalurgico. O pd a base de ferro pode ser qualquer tipo de po6 a
base de ferro tal como um pé de ferro atomisado com agua, pd de ferro re-
duzido, p6 a base de ferro pré-ligado ou pé a base de ferro ligado por difu-

 sdo. Tais pds sdo, por exemplo, o pd de ferro ASC100.29, o p6 a base de

ferro ligado por difusdo Distaloy AB contendo Cu, Ni e Mo, o p6 a base de
ferro Astaloy CrM e Astaloy CrL prellgados com Cr e Mo, todos. dlsponlbmza-
dos pela Hoganas AB, Suécia.

As particulas do pé de ferro ou a base de ferro tém normalmente

um tamanho médio de particula de até 500 microns; mais preferivelmente as

particulas terdo um tamanho médio de particula na faixa de cerca de 25-150

microns, e mais preferivelmente 40-100 microns. _
Exemplos de elementos de ligagéo que sao aglutlnados as par-

ticulas de ferro ou a base de ferro podem ser selecionados do grupo consis-

‘tindo em gvrafite, Cu, Ni, Cr, Mn, Si, V, Mo, P, W, S e Nb. Esses aditivos sao

geralmenté pos tendo um tamanho de particula menor que o po a base de
ferro, e a maioria dos elementos de ligagdo tém um tamanho de particulas
menor que cerca de 20 um . A quantidade de elementos de ligagdo nas
composi¢coes metalurgicas do po depende do elemento de ligagéo éspecifico
e das propriedades finais desejadas para o componente sinterizado. Geral-
mente pode ser de até 20% em peso. Outros aditivos em pé que podem es-
tar presentes sdao materiais de fase dura, materiais formadores de fase liqui-
da e agentes de aumento da capacidade de usinagem.

Alcoois graxos usados para aglutinar os elementos de ligagéo
e/ou aditivos opcionais sdo preferivelmente saturados, de cadeia reta e con-

tém de 14 a 30 atomos de carbono uma vez que eles tém um ponto de fusao



10

15

20

25

30

vantajoso para a técnica de aglutinagado por fusdo usada para ligar os ele-
mentos de ligagéo e/ou outros aditivos opcionais. Os alcoois graxos sao pre-
ferivelmente selecionados do grupo consistindo em élcool cetilico, alcool es-
tearilico, alcool araquidilico, alcool beenilico e alcool lignocerilico, e mais
preferivelmente selecionado do grupo consistindo em alcool estearilico, al-
cool araquidilico e alcool beenilico. A quantidade de é&lcool graxo usado pode
estar entre 0,05 e 2, preferivelmente entre 0,1 € 1 e mais preferivelmente
entre 0,1 e 0,8 % em peso da composi(:éo metalurgica. Também composi-
¢cbes de alcoois graxos podem ser usados como aglutinantes.

Para transmitir um fluxo satisfatério as novas composi¢goes de
pé sao adicionados agentes de fluxo. Tais agentes sao conhecidos previa-
mente, por exemplo, da Patente Norte Americana N° 3.357.818 e da Patente
Norte Americana 5.782.954 que descrevem que metal, éxidos metalicos ou
oxido de silicio podem ser usados como agente de fluxo.

Resultados especialmente bons foram obtidos quandd negro-de-
fumo foi usado como agente de fluxo. O uso de negro-de-fumo como esta
descrito no pedido sueco co- pendente 0401778-6 que esta aqui incorporada
como referéncia. Foi descoberto que a quantidade de negro-de-fumo deve
estar entre 0,001 e 0,2% em peso, preferivelmente entre 0,01 e 0,1%. Além
disso, foi descoberto que o tamanho de particula primario do negro-de-fumo

" deve estar preferivelmente abaixo de 200 nm, mais preferivelmente abaixo

de 100 nm, e mais preferivelmente ainda abaixo de 50 nm.

De acordo com uma concretizacdo preferida, a area de superfi-
cie especifica deve estar entre 150 e 1000 m?/g conforme medido pelo mé-
todo BET.

Para aumentar a compressibilidade do pd, e para facilitar a eje-
¢ao do componente verde, um lubrificante organico ou uma combinagdo de
diferentes lubrificantes pode ser adicionado a composigao de p6 metalurgico.
O lubrificante pode estar presente como um pé em particulas livres ou aglu-
tinado a superficie do po a base de ferro. |

Embora o élcool graxo que é usado como aglutinador tenha
propriedades lubrificantes, pode ser conveniente usar-se um lubrificante adi-
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cional. O tipo de lubrificante organico sélido da invengéo néo é critico, mas
devido as desvantagens dos lubrificantes orgénicos metalicos (que geram
residuos de 6xidos metalicos durante a sinterizagao), o lubrificante orgénico
preferivelmente nao inclui metal. O estearato de zinco é um lubrificante usa-
do comumente dando boas propriedades de fluidez e alta densidade aparen-

te. Entretanto, apesar de gerar residuos de 6xido de zinco durante a sinteri-

.zagao, uma outra desvantagem é que o material pode gerar manchas nas

superficies dos componentes sinterizados. Assim, o lubrificante organico
pode ser selecionado a partir de uma ampla variedade de substéncias orga-
nicas que tenham propriedades lubrificantes. Exemplos de tais substancias
sdo acidos graxos, ceras, polimeros, ou derivados e suas misturas. Lubrifi-
cantes preferidos sdo amidas primarias, tais como amida esteéarica, amida
araquidica e amida beénica, amidas secundarias, tais como amida eétearil-
estearica, e bisamidas, tais como etileno bisestearamida.

Em relagdo as quantidades, foi descoberto que a quantidade de
alcool graxo deve ser de 10 a 90% em peso dos pesos do aglutinante com-
binado, do agente de fluxo e do lubrificante. A quantidade total de aglutinan-
te, agente de fluxo e, opcionalmente, lubrificante, pode variar de 0,1 a 2%
em peso da composi¢éo do pé metalurgico. |
Breve Descricdo do Desenho

A figura 1 é um diagrama mostrando a diferenga na disperséo
de peso em diferentes taxas de producao quando se usa uma composicao
de pé metalurgico conforme a invengdo em comparagdo com as composi-
cOes de pd metalurgico convencionais.

A in\}engéo é também ilustrada pelos exemplos a segLnir, nao li-
mitativos.

Exemplo 1

Foram preparadas diferentes misturas metallrgicas de pés a
base de ferro, conforme a tabela 1. Como pé a base de ferro, foi usado o p6
de ferro atomisado com agua ASC100.29 disponibilizado pela Héganas AB,
Suécia. Exceto os aglutinantes, lubrificantes e agentes de fluxo conforme a
tabela 1, 2% em peso da mistura total a base de ferro, de p6é de cobre, ma-
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Iha 100, disponibilizado pela Makin AMetaI Powder Ltd., e foram adicionados
0,8% em peso do total da mistura a base de ferro, de grafite, UF 4 (disponibi-
lizado pela Graphit Kropfmuhl AG, Alemanha).

Etileno bisestearamida (EBS) foi disponibilizado como Licowax®
pela Clariant (Alemanha) e diéxido de silicio foi disponibilizado como Aerosil
pela Degussa AG (Alemanha). Alcool beenilico, alcool estearilico. e alcool
cetilico foram disponibilizados pela Sasol Germany GmbH e o negro-de-
fumo foram disponibilizados pela Degussa AG.

Nas ml_sturas A-C & H-l, foram usados 0,6% em peso da mistura
total de poé a base de ferro, de um lubrificante (chamado "amida primaria
C18-22" abaixo) consistindo essencialmente em amidas primarias saturadas
de cadeia reta de grau técnico tendo comprimentos de cadeia de 18, 20 e 22
atomos de carbono, contendo assim amida estearica (cerca de 40%), amida
araquidica (cerca de 40%), e amida beénica (cerca de 20%). Como lubrifi-
cante na mistura D-F, foram usados 0,6% de etileno bisestearamida (EBS) e
na mistura G 0,8% de etileno bisestearamida (EBS). Nas rhisturas A-E & H-
J, foram usados 0,2% em peso da mistura total de pé a base de ferro de al-
coollgraxo (em H foi usada uma mistura de dois alcoois graxos), e na mistu-
ra F, foram usados 0,2% em peso da mistura total de pé a base de ferro de
uma cera de polietileno tendo um peso molecular de 655 (um aglutinante
conforme o WO 2005/061157). o |

Os componentes nas misturas A-F & H-J foram misturados vigo-
rosamente, e durante a mistura a temperatura foi aumentada até acima do
ponto de fusdo do aglutinante, para as misturas A-E & H-J até 75°C e para a
mistura F até 105°C. Durante o resfriamento subsequiente, as particulas
mais finas da mistura foram aglutinadas a superficie das particulas maiores
do p6 a base de ferro pelo aglutinante solidificador. No caso de um agente
de fluxo ter sido adicionado, ele foi adicionado apds a solidificagao do agluti-
nante durante o resfriamento da mistura. Os componentes da mistura G fo-
ram misturados sem qualquer aquecimento uma vez que esta mistura n&o foi

aglutinada.



Tabela 1. Misturas preparadas de p6 metaldrgico a base de fer-

ro.
Mistura Aglutinante Lubrificante Agente de fluxo
A alcool C18-C22 exemp|o com-
beenilico amida primaria parativo
»B alcool C18-C22 diéxido de sili- exemplo con-
beenilico amida primaria cio forme a invengao
alcool C18-C22 exemplo con-
C n ) o negro-de-fumo . _
beenilico amida primaria _ forme a invengao
alcool exemplo com-
D , EBS — P .
beenilico parativo
alcool " exemplo confor-
E EBS negro-de-fumo p _
beenilico me a invengao
. ' dioxido de sili- exemplo com-
- F - PE 655 EBS . P .
cio parativo
exemplo com-
G — EBS — plo
parativo
Mistura de es- '
) i C18-C22 exemplo con-
H tearila e alcool ) negro-de-fumo . -
. amida primaria | forme a invengao
beenilico . :
c18-C22
. . exemplo con-
I alcool cetilo Amida negro-de-fumo . -
S forme a invencgéo
primaria
i i estearato de ' exemplo con-
J alcool cetilo negro-de-fumo

zinco

forme a invencgéao

A taxa de fluxo Hall foi medida conforme a ISO 4490 e a densi-

dade aparente foi medida conforme a 1ISO 3923.
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Tabela 2. Taxa de fluxo e densidade aparente das misturas de

pé metalurgico a base de ferro

Mistura Fluxo Hall Densidade aparente
segundos / 50 gramas (AD) [g/cm?
A 29,0 3,16
B 23,2 3.02
C 23,8 3,32
D 29,6 3.08
E 27,1 3.20
F : 255 3,06
G (premix) 33,0 3,03
H 24,1 - 3.27
' . 24,2 ) 325
J 23,7 3,26

A Tabela 2 mostra que apesar das boas taxas de fluxo, um au-
mento substancial da densidade aparente é obtido quando se usa composi-
coes de pdés a base de ferro conforme a invengao.

_ Para as misturas C, D, G, H, | e J as propriedades lubrificantes
foram também medidas, pela gravacdo da energia total por area desenvolvi-
da h-ecé—sséria para ejetar uma amostra compactada do molde bem como o
pico da forca de ejegdo por area envolvida. Os componentes tinham forma
de anéis com um diametro externo de 55mm, um didmetro interno de 45 mm
e umé altura de 15 mm, e as pressoes de compactagao aplicadas foram 400,
500, 600 e 800 MPa.
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Tabela 3. Pico de forga de ejecé@o e energia de ejegao

Mix Pico da forga de ejecao Energia de ejecao
[N/ mn?] - [J/em?]

400 500 600 800 400 500 600 800
' MPa | MPa | MPa | MPa | MPa | MPa | MPa | MPa
C 243 | 29,3 | 31,7 | 352 | 26,4 | 329 | 37,0 | 415
D 25,0 29,5 32,3 38,0 30,3 37,9 43,5 49,4
G 22,7 | 28,3 | 32,3 | 36,7 | 32,3 | 40,3 | 46,6 | 52,2
H 224 | 289 | 31,8 | 350 | 26,0 | 33,2 | 36,5 | 41,1
I 17,7 | 21,6 | 245 | 28,0 | 28,2 | 34,1 37,8 | 38,9
J 20,6 | 25,7 | 30,1 36,0 | 348 | 434 | 48,0 | 51,6

A Tabela 3 mostra que quando se usa uma composi¢cao conten-
do alcool cetilico (16 C) ou alcool beenilico (22 C), ou uma mistura de alcool
estearil (18 C) e alcool beenil, e a mistura amida (amidas graxas primarias)
como combinacao lubrificante/aglutinante para produgao de um componente
compactado, a energia total necessaria para ejetar o componente é reduzida
substancialmente.

Exemplo 2
A estabilidade de peso, isto €, a difusao de peso entre os com-

‘ponentes durante uma corrida de produgao, foi também gravada quando se

produzem componentes para as misturas C, F e G. Componentes em forma
de anel tendo um diametro externo de 25 mm, um diametro interno de 19
mm e uma altura de 15 mm foram compactados em uma corrida de produ-.
cao continua a uma pressao de compactagao de 600 MPa, é a trés diferen-
tes taxas de compactacao (10, 15 e 20 pancadas por minuto). Foram produ-
zidos 250 componentes de cada mistura, e a cada taxa de produgdo. (Para a
mistura G taxas maiores que 10 pancadas/minuto nao foram alcancaveis
devido ao enchimento incompleto da ferramenta).

A figura 1 mostra a estabilidade de peso obtida a cada taxa de
compactacao para as misturas C, F e G expressa como desvio padrao para
os pesos dos componentes. Como pode ser visto da figura 1, uma melhoria
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substancial da estabilidade de peso é alcangada quando se produzem com-
ponentes a partir da mistura conforme a invengcao (mistura C) comparado
aos componentes produzidos a partir de uma mistura conforme o WO
2005/061157 (mistura F) e comparado aos componentes produzidos de uma
pré-mistura nao aglutinada contendo o lubrificante usado comumente etileno
bisestearamida (mistura G). Isto é especialmente pronuhciado a taxas de
compactagao mais altas.
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REIVINDICACOES
1. Composicao de pé metalurgico para produgao de pegas com-
pactadas, compreendendo:
(a) pelo menos cerca de 80 por cento em peso de um poé de fer-
ro ou a base de ferro;
(b) até cerca de 20 por cento em peso de pelo menos um po de

ligagao;

(c) de cerca de 0,05 até cerca de 2 por cento em peso de um
agente aglutinante compreendendo um alcool graxo saturado ou nao satura-
do, de cadeia reta ou ramificada, C14-Cao; € |

(d) de cerca de 0,001 a cerca de 0,2 por cento em peso de um
agente de fluxo. ‘

2. Composicdo de po de acordo com a reivindicagéo 1, em que
o alcool graxo é saturado e de cadeia reta.

3. Composigédo de p6 de acordo com a reivindicagéo 1, em que
o alcool graxo é selecionado do grupo consistindo em alcool cetilo, alcool
estearil, alcool araquidil, alcool beenil e alcool lignoceril.

4. Composicdo de pé de acordo com a reivindicagédo 1, em que
o alcool graxo é selecionado do grupo consistindo em alcool eétearil, alcool
araquidil e alcool beenil.

5. Composicdo de p6 de acordo com a reivindicagdo 1, em que
o agente de fluxo & escolhido do grupo consistindo em negro-de-fumo e dié-
xido de silicio. '

6. Composicao de pé de acordo com a reivindicagéo 1, em que
0 agente de fluxo é negro-de-fumo. |

7. Composicdo de p6 de acordo com a reivindicagéo 6, em que
o tamanho de particulas do negro-de-fumo preferivelmente estd abaixo de
200 nm, mais preferivelmente abaixo de 100 nm, e mais preferivelmente ain-
da abaixo de 50 nm.

8. Composigéo de p6 de acordo com a reivindicagéo 1, também
compreendendo um lubrificante organico, em po e livre de metais.

9. Composi¢cdo de p6é de acordo com a reivindicagao 8, em
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10. que o lubrificante organico, em pé e livre de metais é esco-
lhido do grupo consistindo em amida estedrica, amida araquidica, amida be-
énica, amida estearil-estearica e etileno bisestearamida.

11. Composicdo de pd de acordo com a reivindicagdo 8, em
que o lubrificante organico, em pé e livre de metais é beenamida.

12. Um método para a produgdo de uma composicao de pd me-
talurgico para produgdo de pecas compactadas, compreendendo:

fornecimento dos seguintes componentes: pelo menos 80% em
peso de um p6 de ferrb ou a base de ferro, até 20% em peso de pelo menos
um pob de ligagao, de 0,05 a 2% em peso de um agente de aglutinagao-com-
preendendo um alcool graxo C4-C3o € de 0,001 a 0,2 em peso de um agente
de fluxo; | |

mistura dos componentes acima a uma temperatura acima do
ponto de fusdo do aglutinante; e

resfriamento da mistura.
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. ] ‘ ~ RESUMO .
Patente de Invengdo: "COMPOSICAO DE PO METALURGICO".

A presente invencgdo refere-se a uma composi¢ao metal;]rgiba
para produg¢ao de pegas compactadas, compreendéndo: (a) pelo menos cer-
 ca de 80 por cento de um po de ferro ou a base de ferro; (b)_ até cerca de 20

.por' cento em peso dej belo menos um pé de ligagao; (c) de cerca 'deA 0,05 a
cerca de 2 por é_ento erﬁ peso de um -agehte de aglutiﬁagéo compréendendo
um alcool graxo- C14-Cso; e‘ (d) de cerca de 0,001 a cerca.;je 0,2 por cento em

peso de um agente de fluxo.
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