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RESUMO

Este trabalho confirma a viabilidade do uso da tecnologia de plasma para a
sinterizagdo de amostras produzidas por metalurgia do p6. Amostras FeC foram
processadas em descarga luminescente anormal de argdnio e hidrogénio com o
objetivo de avaliar a descarbonetacdo ocorrida durante a sinterizacao. Aplicou-se
descarga elétrica em diferentes configuracdes: catodo aberto e catodo confinado,
com amostra colocada no catodo; anodo confinado e forno plasma, com amostra
colocada no anodo.

No estudo foram processadas amostras com diferentes teores de carbono
(0,20, 0,45 e 0,8%C). Foram variados também os parametros, pressao, tempo €
mistura gasosa em cada processo de sinterizacdo. As amostras foram caracterizadas
por microscopia Otica, microdureza e medida de teor de carbono.

Os resultados mostram que na sinterizagdo de amostras FeC usando descarga
luminescente anormal tem-se a descarbonetagdo da amostra de maneira homogénea
sem ocorrer no entanto uma descarbonetacao superficial das mesmas. As diferentes
configuracdes utilizadas ndo causaram variagdo significativa na descarbonetacao
das amostras, apresentando, em todas, caracteristicas semelhantes com relagdo a
perda total de carbono, e ndo descarbonetagao superficial. Ja a variagdo do tempo e
da pressdo influencia a perda de carbono, apresentando uma maior perda de
carbono com o aumento do tempo de sinterizagdo e a diminui¢cdo da pressao. Os
resultados mostram que, ao contrdrio da sinterizacdo em forno resistivo, onde o
aumento de teor de carbono da amostra causa uma maior descarbonetacao na
mesma, na sinteriza¢ao por plasma nao foi observada esta correlagao. Os resultados
mostram também a viabilidade de sinterizar via plasma agos carbono obtidos por
metalurgia do p6 sem a necessidade da adicdo de carbono na atmosfera. A nao
descarbonetacdo superficial da amostra possibilita a sinterizacdo por plasma em

atmosfera argonio/hidrogénio e, ainda, estimar o teor final de carbono.
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ABSTRACT

This work confirms the viability of using plasma technology for samples
produced by powder metallurgy.

FeC samples were processed in an abnormal argon and hydrogen glow
discharge of to evaluate the decarburization phenomena that appear during the
sintering process. The electric discharge was generated in four different
configurations: open cathode and confined cathode, with sample placed in the
cathode; confined anode and plasma furnace, with sample placed in the anode,
inside the cathode.

The studies were carried out varying the carbon content in the samples, the
pressure, the time and the gaseous mixture, in different sinterization cycles. The
samples were characterized by optical microscopy, Vickers hardness and
measurement of carbon content.

The results show that the FeC sintering using an abnormal glow discharge
doesn’t cause only superficial decarburization, but at the whole sample,
homogeneously. The different configurations applied did not cause significant
variation in the decarburization of the samples. Besides, it also presented similar
characteristics of total carbon loss, including the not superficial decarburization.
Increasing sintering time and decreasing pressure influence the carbon loss. It can
also be noted that the decarburization is lager in samples sinterized in resistive
furnace.

Therefore, plasma sintering is a useful method to obtain steel carbon through
powder metallurgy, without addition of carbon in the atmosphere, once it reduces
the decarburization process. In other words, the small amount of superficial
decarburization makes possible the use of plasma sintering in argon/hydrogen

atmosphere and also the estimation of remaining carbon content.



CAPITULO 1 - INTRODUCAO

1. INTRODUCAO

O ago ¢ um material que pode ser tratado termicamente e produzir diferentes
microestruturas com propriedades mecanicas apropriadas bastante variadas para
diferentes aplicacoes [1].

O processamento térmico de sinterizagdo de uma liga ferrosa normalmente
ocorre em uma temperatura no campo austenitico. Esta temperatura varia de 800 a
1200°C, dependendo da composi¢o quimica.

Tratamentos térmicos comerciais sdo realizados em fornos convencionais,
geralmente utilizando fornos com aquecimento resistivo (elétricos). Os fornos
podem ter dimensdes variadas, dependendo da necessidade, das condigdes técnicas
e do potencial da industria produtora.

O controle da atmosfera no processamento do ago ¢ de grande importancia
para que o aco seja produzido com microestrutura e propriedades requeridas. Na
atmosfera dos fornos de tratamento térmico a probabilidade de ocorrer a presenga
de oxigénio no ambiente do tratamento ¢ elevada, e para certas composicdes do
material ocorrem potenciais quimicos que provocam reagdes indesejaveis. Por
exemplo, a presenca do oxigénio pode oxidar o material (ago) que estd em
tratamento, reagir com o carbono do ag¢o e volatilizar na forma de CO ou CO,,
provocando a descarbonetagdo, ou, ao contrario, acrescentar-se a atmosfera um
componente com carbono, proporcionando a carbonetagdo do material.

O carbono no ago, quando em tratamento térmico, forma carbonetos na
matriz ferrosa tornando o aco um material bastante duro e resistente a tragdao. O
maior ou menor teor de carbono implica na possibilidade de se obter um material
mais duro e resistente ou mais ductil. Um acgo carbono ductil esta associado a um

material com menos carbetos, ¢ uma quantidade menor de carbetos deixa o ago



menos fragil, o que possibilita sua laminagdo, estampagem profunda e moldagem.
O tipo de ago, carbonetado ou descarbonetado, detém propriedades mecanicas
especificas que determinam sua aplicabilidade.

O tratamento térmico, sinterizacdo, que utiliza descarga elétrica ¢ uma
tecnologia recente, mais econdmica em varios itens de importancia se comparada
com métodos convencionais. Entre alguns itens de importincia, podem-se citar:
economia de material proveniente do processo metalurgia do p6, menor tempo do
processo de sinterizagao, menor consumo de energia, maior limpeza no processo de
sinterizacdo [2]. As vantagens observadas durante este processo de sinterizagao sao
significativas e induzem buscar por meio de pesquisas, otimizar o processo.

Este trabalho teve como objetivo estudar a descarbonetacdo do aco durante a
sinterizacao por plasma. Nos processos de sinterizagdo com varias amostras, foram
alternados parametros como pressdo, tempo, configuracdes do plasma, teor inicial
de carbono no ago, fluxo da mistura gasosa e atmosfera.

Para efeito comparativo, algumas amostras foram sinterizadas em forno
resistivo sob atmosfera H,, a pressdo atmosférica.

As amostras foram submetidas a preparagao metalografica, analisadas por

microscopia 6tica (MO), microdureza e teor de carbono total.



CAPITULO 2 - REVISAO BIBLIOGRAFICA

2. REVISAO BIBLIOGRAFICA
2.1 ACO CARBONO

Os agos carbono sdo essencialmente ligas ferro carbono com grande
variagdo de propriedades mecanicas, desde muito dicteis a extremamente duros e
resistentes ao desgaste. A microestrutura dos acos pode ser alterada por tratamentos
térmicos e ou por alteracdo da composi¢ao quimica [1].

O ferro puro (ferro a ou ferrita) possui estrutura (CCC) na temperatura
ambiente. E um material alotrépico que apresenta mudancga de estrutura com a
variagdo da temperatura. Possui uma resisténcia mecanica muito baixa e ductilidade
alta, se comparado a liga ferro carbono.

Em temperaturas entre 723°C até 912°C, o ferro apresenta estrutura reticular
cubica de face centrada (CFC), chamada de ferro-y, ou austenita. Acima de 1394°C
até a temperatura de fusio (1538°C) cristaliza-se sob um reticulado cubico de corpo
centrado (CCC), chamado de Ferro - 6.

Cementita ou carbeto de ferro ¢ um composto ferro carbono com excesso de
carbono na relagdo limite de solubilidade. O excesso de carbono no reticulado
cristalino resulta em uma célula unitaria ortorrombica de cementita Fe;C, com 12
atomos de ferro para 4 atomos de carbono. A cementita ¢ um composto de elevada
dureza e resisténcia mecanica, porém fragil.

Pequenas concentragdes de carbono sao soluveis no ferro.

O aco carbono em geral contém de 0,008% a 2,1% de carbono em sua
composi¢ao, além de elementos residuais de fabricagdo como Manganés (Mn),
Silicio (Si), Fosforo (P) e enxofre (S).

Os valores percentuais acima representam a solubilidade minima e maxima

de carbono (C), na estrutura cristalina do ferro a temperatura ambiente, sendo que a



solubilidade maxima somente podera ocorrer na temperatura de 1148°C. O
diagrama de fases na figura 2.1 [3] representa o equilibrio de temperatura e limites
de composi¢ao do ferro-carbono.

Os agos carbono sdo basicamente constituidos por austenita, ferrita,
cementita (carbetos de ferro) e perlita.

A quantidade e a distribuicdo dos carbetos no ferro na matriz ferritica sao
responsaveis pelas propriedades da maioria dos agos [4].

No resfriamento do ago carbono ocorre a precipitagdo da fase ferrita e
cementita, formando a perlita em forma de lamelas finas, dispostas alternadamente.
As propriedades mecanicas da perlita sdo intermediarias entre ferrita e cementita,
dependendo da espessura das lamelas; quanto menor for o espago entre as lamelas,
mais duro e resistente € o ago.

Os processos de transformagdo dos metais e ligas metalicas em pegas para
utilizagdo em conjuntos mecanicos sdo inumeros e variados: pode-se fundir,
conformar mecanicamente, soldar, usinar e utilizar a metalurgia do p6 e, assim,
obter a peca desejada. Evidentemente, varios fatores devem ser considerados
quando se escolhe o processo de fabricacdo. Como exemplo, podemos lembrar: o
formato da peca, as exigéncias de uso, o material a ser empregado, e assim por
diante. Dentre as maneiras de processar o material metdlico, este trabalho buscou
otimizar o tratamento do ago produzido pela metalurgia do pd, quando submetido

ao tratamento térmico por plasma.
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Fig 2.1-Diagrama de fases da liga ferro carbono simplificado (modificado de [4])

2.2 METALURGIA DO PO

A metalurgia do pd ¢ um processo usado para transformar, sem fusdo, pos
metalicos ou ndo, em pecgas ou componentes acabados. Esta tecnologia possibilita
obter o produto final com geometria complexa e homogeneidade das fases,
refletindo em uma redugdo de custos (menor perda de material) para a indastria
[21,[5].

Pegas ou componentes fabricados por meio da metalurgia do p6 alcancam
sua forma final apo6s algumas etapas que consistem em:

1 — obtengao dos pos;

2 — mistura dos componentes;

3 — compactacao / conformagao;

4 — sinterizacao.
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A producdo de po6s metédlicos pode ser realizada por varios processos
(moagem, atomizagdo e reducdo). A escolha do processo estd condicionada as suas
possibilidades em transformar um dado material inicial com determinadas

propriedades mecanicas, fisicas e quimicas, no produto final desejado [6].

2.2.2 Mistura dos componentes

A mistura adequada dos pos, na proporcao desejada, ¢ essencial para
finalizar uma peca apds a sinterizagdo, dentro das propriedades mecanicas
planejadas.

A mistura uniforme proporciona ao final do processo uma microestrutura
homogénea. E para melhorar esta homogeneizacdo ¢ adicionado aos elementos da
liga, um lubrificante, com a fun¢do de diminuir o atrito entre particulas da mistura e

também das particulas com a parede do molde durante a compactacao.

2.2.3 Compactacao da mistura de pos

A moldagem e compactacdo de pecas sdo responsaveis pela geometria e
densificagdo da massa de pds. A partir da fun¢do desejada ¢ determinado o tipo de
moldagem e a pressao de compactagdo. A compactagdo pode ser a temperatura
ambiente ou a quente.

As compactacdes podem ser realizadas por varias técnicas e dependem
também de sua finalidade. Algumas das técnicas mais comuns sdo a: compactagao
uniaxial em matriz; compactacao isostatica; laminagdo de pds; extrusdo de pos;
forjamento de pré-sinterizados; inje¢ao de pos; enchimento por vibragao etc.

A maneira usual de se proceder a compactagao consiste na aplicagdo de uma
pressdao de forma uniaxial em matriz de efeito duplo. Neste caso a densidade pode
alcancar até 92% da densidade teorica, entretanto, quando se deseja um material
com densidade da ordem de 96%, utiliza-se a compactagdo a quente, que € mais

dispendiosa [6], [7].



2.3 SINTERIZACAO

Sinterizagdo ¢ a ligagdo de particulas por atracdo atdmica ou molecular,
através de tratamento térmico. Para o caso do FeC obtém-se a densificacdo e
recristalizagdo do material, na forma de um corpo solido tipicamente bifasico,
poros ¢ matéria densa [7].

A sinterizacdo pode ocorrer em materiails Mmonocomponentes ou
multicomponentes no estado sélido.

Na sinterizac¢ao na presenga de fase liquida, o transporte de matéria ocorrera
por um mecanismo adicional que ¢ o fluxo viscoso, que acelera o processo de
densificagdo do material sinterizado. A fase liquida intensifica a cinética do
processo de sinterizagdo quando apresenta alta molhabilidade, pois facilita o
rearranjo das particulas [6].

No estado so6lido, a sinterizagao tem a difusdo atdmica como mecanismo
principal de transporte de matéria. A difusdo pode ocorrer de forma superficial,
volumétrica, contorno de grdo, evaporacdo e recondensacdo, dependendo da
temperatura e pressdo de vapor do material. Termodinamicamente, a sinterizagao
pode ser associada ao transporte de matéria ativada pelo aquecimento de uma
massa de pos ou compactado, fazendo diminuir sua superficie livre pelo
crescimento de contato entre as particulas, gerando uma diminui¢ao dos poros,
alterando a geometria do material e diminuindo alguns dos defeitos da rede
cristalina quando fora do equilibrio termodindmico.

A sinterizagdo por plasma ativa a difusdo por evaporacdo e recondensacao
devido a pulverizagdo atdmica que ocorre no catodo; desta forma, tem-se uma
mobilidade maior dos atomos na superficie que aumenta a formagao de necks pela
difusao superficial [8].

Neste trabalho as amostras foram sinterizadas por plasma sem a presenca de

fase liquida.
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Na area de materiais, utilizam-se com freqiiéncia as seguintes reacoes:

Equilibrio de formagdo < dissociagdo de compostos

Equilibrio de oxidacao <> redu¢do com hidrogénio e carbono

Equilibrio de carbonetagdo < descarbonetacao

Protecdo de materiais na sinterizagdo com atmosfera controlada <> Evitar
oxidagao ou descarbonetacao.

Em processos térmicos convencionais de sinterizagdo € possivel controlar
uma atmosfera no sentido de garantir as propriedades desejadas a microestrutura
superficial final do produto sinterizado.

Em processos térmicos realizados por plasma, a sinterizacdo ocorre pelo
calor produzido por um efeito fisico-quimico, o bombardeio de ions e particulas
neutras sobre o catodo. Neste processo ocorre a dissociagao de atomos e moléculas
que ativam uma série de espécies altamente reativas, e aceleradas contra o catodo.
A formagao das espécies e as colisdes com o catodo originam reagdes quimicas na
atmosfera no interior do reator de plasma, diferentes das convencionais.

O controle da atmosfera de sinterizagdo implica diretamente na
administragcdo do equilibrio do potencial quimico entre gases e os componentes do
material presentes no interior do reator. Dentro das reacdes quimicas possiveis de
ocorrer entre a atmosfera e 0o aco na sinterizacdo em sistemas convencionais, as
mais comuns sao oxidagao/reducao e carbonetacao/descarbonetacao.

Dentro das reacdes quimicas e fisico-quimicas possiveis conhecidas em
processos de sinterizacdo de agos a plasma com atmosfera basica de Ar — H; e C,
podem ocorrer espécies Ar, ArH', H;', H,", [9] H,0, CO, CO,, além de outras.

Em processos térmicos convencionais a oxidagdo e a descarbonetacao de um
material em tratamento térmico sdo produzidas por oxigénio, vapor d’agua e
diéxido de carbono, quando presentes em proporgdes elevadas em relagdo aos
teores de hidrogénio e mondxido de carbono. A carbonetacdo ¢ causada pelo

mondxido de carbono e por hidrocarbonetos tais como o metano e outros [10].



Na sinterizagdo do aco, sdo varias as reagdes que possibilitam a
carbonetacdo/descarbonetacdo, mas os componentes quimicos principais para
realizar o efeito sdo: carbono, hidrogénio e oxigénio [11]. Algumas das reagdes
importantes e que provavelmente ocorrem durante o desenvolvimento deste
trabalho em forno convencional sdo:

o hidrogénio que reage com o carbono do aco formando metano, segundo a

equagdo de equilibrio 1.
C+ 2H2 = CH4 (1)

0 oxigénio que reage com o carbono do ago formando monoxido de carbono,

equacao 2.
C+%0,=CO (2)

o vapor d’adgua que reage com o carbono do aco para formar monodxido de

carbono e hidrogénio,
C+H,0 < CO +H, 3)

As reacdes que podem ter ocorrido no tratamento térmico a plasma sdo as
mesmas do processo convencional e ainda a formagao, conforme Jorgensen [9], de
espécies reativas como ArH', Ar’, H;", H,", resultantes das colisdes e ioniza¢des na
mistura gasosa Ar - H, no ambiente do plasma Possivelmente, outras reagdes
podem ocorrer no ambiente do reator, que até o momento sdo desconhecidas.

A oxidagdo/reducdo, carbonetagdo/descarbonetacdo sdo controladas pela
temperatura e introdu¢do de elementos quimicos como hidrogénio, carbonetos e
oxigénio na mistura gasosa, ou ainda, com espécies presentes na atmosfera, de

forma a manter o equilibrio do potencial quimico entre os componentes presentes.
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2.5 ENERGIA DOS ATOMOS

Na temperatura —273°C (zero absoluto), 4tomos de uma estrutura cristalina
estdo totalmente imdveis; isto significa encontrar &4tomos em posi¢des
correspondentes ao nivel de menor energia. A medida que a temperatura desta
estrutura cristalina aumentar, aumentara a vibragao dos atomos em torno de sua
posi¢do de menor energia.

Atomos que sofrem movimentos pelo aumento de temperatura também
podem ser deslocados na presenga de campos elétricos e/ou magnéticos. fons sdo
facilmente deslocados de sua posi¢cdo de menor energia (equilibrio), desde que a

energia de ativacao seja maior do que a energia da posi¢ao original [12].

2.5.1 Mecanismos de movimentos atomicos

Muitos dos movimentos de atomos no interior dos sélidos ocorrem na
presenca ou nao de defeitos na rede cristalina. Na figura 2.2(a) [12], pode ser
observado o mecanismo do movimento de 4&tomos na rede cristalina por meio das
lacunas. Esta mudanga de posi¢ao ocorre com pouca energia dos mesmos, isto &,
um atomo em estado de pouca energia pode se mover de sua posi¢do a uma outra
vazia na estrutura cristalina.

A figura 2.2(b) [12], apresenta 0 mecanismo de movimento intersticial de
atomos na estrutura cristalina e associa-se como o principal mecanismo da

descarbonetacgao - difusdo intersticial.
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Fig. 2.2 - Principais mecanismos da difusdo
a) Difusdao Substitucional b) Difusao Intersticial (modificada de [12]).

A energia cinética dos atomos em solidos, liquidos e gases depende da
energia de ativacao.

Para a maioria dos solidos, a energia de ativacdo ¢ elevada e a energia
utilizada normalmente ¢ a térmica. Esta energia de ativacdo ¢é responsavel por
provocar o movimento atomico na estrutura cristalina do sdlido quando em

tratamento térmico.
2.6 DIFUSAO

Pela 1* Lei de Fick o movimento dos atomos ocorre de regides mais
energéticas para regides menos energéticas. O movimento dos atomos pode ocorrer
pelo Gradiente de concentracdo, potencial ou pressao de atomos.

A 17 Lei de Fick corresponde a equagio

J= —D(‘Z—fj @)

Onde
J = Fluxo ou densidade da corrente (taxa do fluxo de 4&tomos por unidade de

area)
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D = Coeficiente de difusao

ac _ Gradiente de concentracao

dx

: . dC .
O gradiente de concentragao o ¢ neste caso igual a
X

A

c,-C

¥ —x_ XB (5)
4~ B

Ca = Concentragao atdmica A

Cg = Concentracao atomica B

Xa =Posicao A
Xg = Posi¢ao B

A constante de proporcionalidade D ¢ denominada coeficiente de
difusdo (difusividade) com unidade m?/s; esta grandeza ¢é dependente do tempo,

resultante da 2% Lei de Fick.

Pela 2% Lei de Fick,
oC 0 oC
=~ _"Y(p= 6
ot Ox ( ox ) ©)

Se o coeficiente de difusdo for independente da composigdo, temos

oC o0’C
“__D 7
> (52) (7)

O grafico da figura 2.3 mostra a relacdo entre a variagao da concentragao

com o tempo.
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Perfis de concentragao para condigdes transitérias.

Fig. 2.3 - Variagdo da concentra¢do no tempo (modificada de [13])

Através da 2° Lei de Fick percebe-se que a variagdo de concentragdo ¢
relacionada com o tempo, e sua homogenizacdo final ¢ bastante lenta. A velocidade

da homogeneizagdo diminui com o gradiente da concentracao, conforme figura 2.3.

2.6.1 Coeficiente de Difusao

A mobilidade de 4&tomos em uma rede cristalina pode ocorrer pela superficie,
pelo contorno de grao e volumetricamente. Na superficie e no contorno de grao da
estrutura cristalina o movimento ¢ facilitado pela auséncia de barreiras de energia, e
a difusdo ocorre com menor resisténcia. A difusdo no volume da rede cristalina
ocorre com maior dificuldade, devido as barreiras de energia das interfaces entre
graos.

O calor ¢ uma energia de ativagdo que aumenta a separagdo entre os limites
de graos, que supera a energia de interface entre graos, permitindo que a difusdo de
atomos em redes cristalinas seja facilitada. A facilidade ou dificuldade para a
difusdo atdmica ¢ medida pelo coeficiente de difusao.

O coeficiente de difusdao varia com a natureza dos atomos do soluto, com o
tipo de estrutura e com a temperatura.

Na maioria dos materiais o coeficiente de difusdo D obedece a equacao de

Arrhenius,
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D=Dyexn(2), (8)

Onde

D, ¢ o fator pré-exponencial independente da temperatura (m” / s)

Q ¢ a energia de ativagdo para difusdo (J/mol; cal/mol; V/atomo)

R ¢ a constante dos gases

T ¢ a temperatura absoluta (K).

Com a elevacdo da temperatura, os atomos de uma estrutura cristalina
adquirem mais energia, o suficiente para superar as barreiras de energia, permitindo

a difusao atomica.

A tabela 2.1 obtidos

apresenta coeficientes de difusdo

experimentalmente para algumas estruturas e temperaturas.

Tab. 2.1 - Coeficientes de difusido - tabela modificada de Padilha [13].

Tabela 2.1 — Coeficientes de difusio de alguns sistemas.

_ ¢
Elemento | p ficulado Dy e P=Dq:exp [RT
due s& base cm¥s kI/mol
difunde
20°C 800 °C
cms cms
H o-Fe 0,002 12,14 H 1073
H 1-Fe 0,0067 1071 107
C o-Fe 0,0079 75,78 10°17 1073
C v-Fe 0,21 141,52 10°77 1078
Fe o-Fe 5,8 250.0 1074 10712
Fe +-Fe 0,58 284,30 133 g™
Nt Cu 0,001 148,64 — —
Cu Ni 651076 124,77 — —
W W 594,55
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2.7 MICROESTRUTURAS OBTIDAS NO TRATAMENTO TERMICO DE
ACOS CARBONO.

E mostrado, na figura 2.4 [3], o diagrama ferro carbono simplificado, com
descricdo aproximada da transformacdo microestrutural de agos, durante o
resfriamento. A parte da figura que representa a faixa de temperatura utilizada neste
estudo ¢ evidenciada com fundo branco, por tratar-se do intervalo de resfriamento
das amostras tratadas a 1130°C, a temperatura ambiente.

As propriedades mecéanicas de um material metalico podem ser alteradas a
partir do controle da formagao de sua microestrutura. Observa-se entdo que um
vasto numero de variaveis influencia na obten¢ao de uma microestrutura apropriada
para a utilizacdo em peg¢as de um conjunto mecanico [12].

As microestruturas de um material metalico monofésico podem ser alteradas
pela deformacdo plastica, recristalizagdo, solucao solida e orientagao cristalina.

Para um material polifasico, as propriedades mecanicas podem ser
controladas e alteradas modificando-se as mesmas varidveis utilizadas nos
materiais metalicos monofasicos. Além disso, outros fatores, presentes
especificamente nestes materiais, podem ser considerados nos processos de
alteracdo e controle das propriedades, por exemplo, as quantidades relativas das
fases da mistura, tamanho dos graos nas varias fases, forma e distribuicao das fases
[12].

Os agos carbono apresentam uma microestrutura bifasica, e por esta razao
estes mesmos fatores influenciam no aspecto final de sua microestrutura e
conseqiientemente em suas propriedades mecanicas.

A adi¢ao de carbono ao metal ferro provoca modificacdes nas temperaturas
das transformacgoes alotropicas do ferro. Por outro lado, a solubilidade do carbono
em cada uma das formas alotropicas € diferente, pois a solubilidade sofre mudancas
com a temperatura.

Para este trabalho ndo se fard uma discussdo de todos os fatores que
possibilitam modificar a forma e propriedades mecanicas das microestruturas. A

seguir, realiza-se uma breve discussdao que envolve o controle do teor de carbono
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inicial (quantidade relativa de fases), aquecimento e resfriamento continuo sobre a
microestrutura.

Os acos podem ter em sua microestrutura a composi¢ao de ferrita e
cementita com aspecto lamelar chamada de perlita. As lamelas podem obter um
formato de laminas finas ou grossas, dependendo da temperatura em que a perlita
se forma. Quanto maior a quantidade das lamelas de cementita, mais duro e mais
fragil sera o material. Os agos podem obter diferentes formatos de lamelas,
dependendo do tratamento térmico aplicado ao material [12].

Um aco eutetdéide, com a composi¢ao de 0,8% de carbono, ao ser resfriado
da regido austenitica a temperatura ambiente, ira apresentar quantidades diferentes
de perlita em relagdo a um ago hipoeutetdoide com composicao de 0,4%C. As
diferencas sdo influenciadas pelo teor de carbono e pela velocidade de
resfriamento. A partir do diagrama de equilibrio (figura 2.4), ¢ possivel
acompanhar o resfriamento destes acos e observar as mudancas nas
microestruturas, que sdao semelhantes as microestruturas obtidas no
desenvolvimento deste trabalho.

Uma liga do aco carbono eutetdide, sendo resfriada a partir da regido
austenitica (1130°C), permanece com textura estivel e homogénea até atingir a
linha (4;) delimitadora de 723°C. Ao atingir a linha delimitadora , ocorre a
precipitagdo de carbono na forma de Fe;C, transformando toda austenita restante
em perlita [14], [15].

Para uma liga de ago hipoeutetoide, sendo resfriada em condi¢oes
semelhantes ao resfriamento realizado sobre o ago eutetdide, ocorre a
transformacdo da austenita até a temperatura ambiente em duas etapas. Na
primeira, gradualmente, até atingir a linha delimitadora A4, (grafico da figura 2.4),
precipitando-se ferrita sobre os contornos de grdao da austenita. Na segunda,
gradualmente, até atingir a linha horizontal 4, de 723°C, onde ocorre a
transformacdo da austenita restante em perlita. Como o ferro o (ferrita) forma
solucdo soélida pouco extensa com o carbono, precipita-se formando um contorno

continuo ao redor de cada grao de austenita. A austenita resfriada lentamente
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transforma-se em perlita. Assim, todo ago com teor de carbono abaixo de 0,8%C, e

abaixo de 723°C, resfriado lentamente ¢ constituido de ferrita proeutetoide e perlita
[12], [14], [15].

DIAGRAMA DE EQUILIBRIO

Temperaturas em °C

910

723 ; =

Anbiente |

Teor de carbono em % —

Fig. 2.4 - Diagrama de equilibrio de FeC — simplificado (modificado de [12])
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2.8 INFLUENCIA DO RESFRIAMENTO SOBRE A MICROESTRUTURA
RESULTANTE.

Para um mesmo aco, velocidades diferentes de resfriamento irdo resultar em
diferentes microestruturas. Este comportamento pode ser visto no diagrama de
resfriamento continuo para um ago de composi¢do eutetdide (figura 2.5). Conforme
pode ser visto no diagrama, dependendo da velocidade de resfriamento, pode-se
obter desde uma perlita grosseira, para o caso de um resfriamento lento, até uma
microestrutura martensitica, para o caso de resfriamento muito rapido. Logo, a
propriedade mecanica de um ago depende de varios fatores, mas o fator
resfriamento determinard a disposi¢ao das fases ferrita e cementita em uma

microestrutura.
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Fig. 2.5 - Diagrama CCT para um ago 0,8% C eutetdide (modificado de [15])
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2.9 MICRODUREZA

E uma medida da resisténcia que um determinado material oferece &
penetragdo de um outro material mais duro [16].

A dureza de um material dependera de sua composi¢ao quimica, tamanho de
grao, quantidade e distribui¢do de inclusdes. As caracteristicas de resfriamento siao
de grande importancia para materiais metalicos como o ago. Existem tabelas e
diagramas especificos para cada material desenvolvidos experimentalmente,
determinando a dureza dos materiais, em fun¢cdo da composi¢do quimica e do
tempo de resfriamento.

A probabilidade de haver vazios (porosidade residual) e diferentes fases sob
uma identacdo em uma amostra obtida pela metalurgia do pd sdo bastante
representativas, podendo, entdo, haver uma grande variacdo nos valores de dureza
de ponto a ponto. Pode existir, portanto, um desvio dos valores nos perfis das
amostras sinterizadas [7], [17].

A microdureza ¢ um processo de medir dureza em 4reas muito reduzidas, e a
escala normalmente usada ¢ a Vickers, com impressdes no material na forma de
piramide. O identador ¢ de diamante (alta dureza) com base quadrada em angulos
de 136° entre faces opostas. A impressio é realizada pelo identador e visualizada
com o microscopio Otico acoplado ao sistema de identagdo. Em seguida sdo

medidas as dimensdes da impressao, conforme figura 2.5.

L,

AR

L,

Fig. 2.5 - Identador de diamante VIKERS
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A partir das medidas das diagonais L, e L,, utiliza-se a equacgao 20 e obtém-

se o valor da dureza Vickers,

©)

185440

HV 2

(10)
Onde
Q ¢ a carga aplicada em gf

L ¢ a média do comprimento das diagonais da impressao.

O trabalho ora apresentado utilizou o reconhecimento das fases presentes em

micrografias, associando com perfis de microdureza apresentados na literatura.
2.10  SINTERIZACAO CONVENCIONAL

Este processo de sinterizagdo ¢ realizado em duas etapas. Para o caso da MP
(metalurgia do po), na primeira etapa utiliza-se uma temperatura adequada para
retirar o lubrificante e fazer a limpeza necessaria das amostras.

Normalmente, ¢ utilizado estearato de zinco com a func¢ao de lubrificante em
misturas de pos metalicos. O objetivo € reduzir o atrito entre o ferramental e
amostra compactada.

A grafita além de fazer parte de algumas misturas como componente, pode
ser misturada como lubrificante, devido as suas propriedades. Por exemplo, da
mistura ferro e grafita pode-se obter o aco, e para esta mistura a grafita ¢ o
elemento carbono e ao mesmo tempo o lubrificante. Por esta razdo, ndo se faz
necessaria a etapa de retirada de lubrificante, mas continua a etapa de limpeza dos
oxidos das amostras, na temperatura de 400°C. Mantém-se esta temperatura por um
tempo pré-definido e continua-se o processo até a temperatura de sinterizagao.

Como segunda etapa, o sistema ¢ mantido a temperatura controlada de sinterizagao
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por outro tempo pré-definido. Apods o controle do aquecimento nestes dois estagios,
procede-se o resfriamento das amostras, ainda dentro do forno.

O grafico da figura 2.6 representa a curva tipica de sinterizacdo em forno

convencional.
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Fig. 2.6 - Curva T x t, tipica para a sinterizagdo convencional

2.11 FUNDAMENTOS DA DESCARGA ELETRICA (PLASMA)

O plasma ¢ um gas ionizado que pode ser acelerado e guiado por campos
elétricos e magnéticos. As pesquisas sobre plasma estdo originando conhecimentos
para novas tecnologias industriais e exploracdo de energia, além de uma maior
compreensao do universo [18], [19].

Pelo fato de os plasmas serem condutivos e responderem a campos elétricos
e magnéticos, podem ser fontes eficientes de radiacdo e ser usados em iniimeras
aplicacdes.

Esta tecnologia utiliza a condicdo de que um plasma especifico pode ser
produzido por um campo elétrico que gera uma descarga elétrica quando aplicado
sobre uma mistura gasosa.

Uma diferenga de potencial elétrico aplicado entre dois eletrodos com

condi¢des apropriadas de temperatura e pressao pode gerar uma descarga elétrica.
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Elétrons conduzidos e acelerados pelo campo elétrico dao inicio a processos de
colisdes com particulas neutras do gés (atomos e moléculas), promovendo a
ionizacdo destes. A ionizacdo do gas origina uma descarga elétrica de aspecto
brilhante que caracteriza a formacao do plasma.

O plasma, segundo Chapman [20], ¢ uma descarga luminescente decorrente
de um gés parcialmente ionizado, constituido de concentragdes aproximadamente
iguais de cargas positivas € negativas mais um grande nimero de espécies neutras.

Na sua forma mais simples, mostrada na figura 2.7, a descarga luminescente
consiste de um catodo e um anodo imersos em um meio gasoso a baixa pressdo. A
aplicacdo de um campo elétrico através dos eletrodos causa a dissociacao do gas e
aceleracao de elétrons e ions positivos no sentido dos eletrodos opostos. Os elétrons
acelerados pelo campo elétrico iniciam os processos de colisdes com particulas

neutras do gas, promovendo a ionizagdo destas.

. Bainha anddica (BA)

Vcc RL N E— Regido Luminescente (RL)

_ Bainha Catodica (BC)

Catodo

Fig. 2.7 - Representagdo de plasma basico sob efeito de um campo elétrico

A producdo da regido luminescente depende de sete regides. Para o
desenvolvimento deste trabalho considera-se necessario apresentar apenas trés
regides: bainha anddica (BA), espaco escuro do catodo ou bainha catddica (BC) e
regido luminescente, como mostrado na figura 2.7.

Particulas que se encontram na regido escura BC, interface, regido

luminescente e catodo (plasma — superficie) sdo fortemente aceleradas em direcao
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ao catodo, adquirindo energia suficiente para causarem modificagdes na superficie
do catodo. Particulas rapidas (ions), com alta energia cinética, quando colidem com
a superficie da amostra (catodo), convertem parte da energia em calor, aquecendo-
a, e outra parte pode provocar processos como [7]:

emissao de elétrons do alvo (elétrons secundarios);

pulverizacdo (ejecdo de 4atomos da amostra como conseqiiéncia das
sucessivas colisoes entre atomos provocados pelo impacto 16nico);

implantacao - os ions podem penetrar na amostra onde ficarao implantados;

rearranjo estrutural — o impacto pode causar rearranjo estrutural da camada
superficial, podendo ocorrer desde a formagdo de vacancias e intersticios, até
mudancas estequiométricas;

os ions podem ser absorvidos, ejetados, ligados ou reagirem entre si,
modificando-se;

se o produto da reagdo com a superficie nao for volatil, ocorre o crescimento
de um filme (deposito);

se as particulas se localizarem logo abaixo da superficie pode ocorrer o
processo de implantagao.

As particulas que atingem a superficie do catodo podem se implantar por
difusdo no material, apds provocar ejecdo, pulverizacdo (sputtering) de elétrons,

ions e 4tomos de sua superficie.

2.11.1 Descarga Elétrica

A descarga elétrica no interior da camara do reator provoca dissociagdes de
atomos e moléculas, transformando-as em particulas altamente energéticas que
possibilitam a obtencao de temperaturas suficientemente elevadas para sinterizar a
amostra.

As altas temperaturas no reator de plasma sdo provocadas principalmente
pelas colisdes de particulas geradas na regido luminescente com o catodo
(amostra). O ntimero de colisdes aumentard com o aumento da corrente elétrica

aplicada sobre os eletrodos do sistema. Aumentado-se a ddp aplicada sobre os
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eletrodos, aumenta a densidade de corrente, que € responsavel pelo aumento de
temperatura. O valor da corrente elétrica depende do gas utilizado e da pressdao no
interior da camara.

A descarga elétrica tem comportamento que depende de fatores como
geometria do reator, configuracao utilizada, tipo de gas ou mistura gasosa, pressao

interna do sistema e da ddp aplicada [21].

2.11.2 Reacodes na Regido Catodica (Bainha Catodica)

Na regido luminescente formam-se ions e espécies excitadas que irdo reagir
na superficie do catodo. Os elétrons energéticos colidem com moléculas do gés,
causando os fenomenos de dissociacao ¢ excitacdo das moléculas, tornando-as mais
reativas. Quando se utiliza a mistura gasosa Ar + H, para o processo de
sinterizagdo, as reagcdes de maior ocorréncia na regido luminescente sdo as colisdes
entre elétrons e moléculas.

Para Batista [22], o processo metalurgico de sinterizagdo de materiais
metalicos por plasma € possibilitado pelo bombardeamento da amostra colocada no
catodo por ions e espécies neutras rapidas produzidas na regido luminescente. O
intenso bombardeamento sobre o catodo eleva a temperatura da amostra
possibilitando a sinterizagdo. Para que o processo de sinterizagdo ocorra dentro do
reator de plasma, € necessaria a aplicacdo de correntes elétricas elevadas e isto €

possibilitado pelo aumento da ddp entre catodo e anodo.

2.11.3 Reacoes de particulas com a superficie da amostra

A figura 2.8, extraida de Chapmam [20] e modificada, permite-nos
visualizar o processo das reagdes de particulas com a superficie da amostra. Nela
estdo esquematizadas as principais reagdes que ocorrem na interface da regido
luminescente do plasma com a superficie do catodo (amostra) e o processo de
difusdo de espécies da mistura gasosa para a superficie e seu interior.

As espécies formadas no interior do reator de plasma, como elétrons, ions
negativos e positivos, particulas neutras e radicais livres, fazem parte das interagdes

mostradas na figura 2.8.
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Fig. 2.8 - Interagdo de particulas com a amostra (figura modificada de Brunatto [23])

Apenas parte da energia produzida nas colisdes das particulas na fase gasosa
com o catodo (amostra) representa o calor necessario para efetivar o processo de
sinterizagdo. A outra parte estd envolvida em outros possiveis processos, como
emissao de elétrons secundarios, reflexdo de ions incidentes, implantacdo dos ions
no substrato, pulverizacdo (“sputtering”) e colisdes em cascata que resultam em
rearranjos estruturais na superficie do substrato [21].

A interagdo fisico-quimica das particulas com a superficie do substrato ¢
responsavel pelos principais efeitos de rearranjo da rede cristalina e da difusdo de

espécies para a superficie e para o interior da amostra.
2.12 DESCARBONETACAO

O conteido de carbono dentro do ago ¢ essencial para manter as
combinagdes das propriedades especificas que se deseja. Geralmente, niveis
elevados de carbono podem aumentar a dureza e manter a resisténcia mecanica de
um aco. A manutencao do carbono em todos os materiais nem sempre ¢ importante
e requisitado. Alguns materiais precisam se manter livres de carbono,

principalmente quando o objetivo € obter um material para aplicagdes especificas,
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como materiais ducteis para conformagdo e/ou magnéticos. As caracteristicas de
uma microestrutura podem ser definidas a partir do projeto da composi¢ao quimica,
aquecimento (tratamento térmico) e resfriamento durante o processo de sinterizacao
[24].

Na sinterizacdo de ferro e carbono (ago) podem ocorrer varios problemas,
como oxidacdo, carbonetacdo e descarbonetacdo, conforme mencionado no item
2.4 - atmosferas de sinterizacao.

Normalmente ¢ utilizado um artificio para diminuir problemas durante o
processo, objetivando reduzir 6xidos, manter o equilibrio entre carbonetacdo e
descarbonetagdo, por meio de uma atmosfera que em principio equilibra o potencial
quimico do ambiente. Entretanto, o hidrogénio que ¢ utilizado para reduzir os
oxidos também pode reagir com carbono e alterar o conteudo de carbono do
material, pois as reagdes quimicas podem ocorrer com todos os componentes
presentes na atmosfera.

Na sinterizagdo convencional de FeC, algumas das reagdes reversiveis

provaveis no interior da atmosfera do forno sao:

C+2H, <= CH, (11)
C+%0, <= CO (12)
C+H0O <= CO+H, (13)
Fe;C+0O, <> Feld+CO, (14)
Fe;C+ H,O <— Fe; + CO +H, (15)
Fe;C+CO, <> Fe3 +2CO (16)
Fe;C+2H, <= Fe; + CH, (17)

Na sinterizagdo por plasma, além de ser possivel ocorrerem as mesmas

reacdes que ocorrem em processos convencionais, pode ocorrer uma série de outras
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reagoes, devido as varias espécies formadas pela ionizacao e colisdes de particulas
da mistura gasosa com componentes quimicos do material da amostra no ambiente
do tratamento.

Nem todas as espécies formadas no interior do reator de plasma sdo
conhecidas e previsiveis, pois dependem de varios fatores, como, energia das
ligacdes dos atomos, composicao quimica do material e impurezas que estiverem
presentes no ambiente do tratamento. Trabalhos com acos foram analisados por
espectrometria de massa (separagdao de ions de acordo com a razao massa/carga, €
registros de suas intensidades), permitindo identificar parte das espécies formadas
no interior do reator. Outras espécies, por apresentarem um tempo de vida muito
curto, foram detectadas por esta técnica. Trabalhos realizados no Labmat sobre
nitretagdo e carbonetacdo empregaram a técnica de espectrometria de massa para
avaliar as espécies formadas durante o processo [7], [17], [25], [26].

Por exemplo, das composi¢des quimicas comuns que provavelmente
ocorreram nos processos de sinterizagao e citadas anteriormente como FeC, H,0,
H, O,, Ar, além de todas as fragmentacdes (espécies) formadas pelas colisdes e
ionizacao, pode resultar uma série de reacdes que possibilitam a descarbonetacao,
j& que qualquer reagdo que combine com o carbono pode retird-lo por difusao e
elimina-lo da estrutura por meio do sistema de vacuo.

Estas reacdes podem provocar tanto a redugdo de Oxidos, como a
carbonetagcdo e descarbonetacdo, dependendo da direcdo de balanco das reagdes.
Quantidade em excesso de qualquer um dos componentes na atmosfera fard com
que resulte em produtos quimicos nem sempre desejados, como ¢ o caso de manter
o carbono ou nao, eliminar ou nao 6xidos na microestrutura. O efeito de manter o
carbono no aco em sinterizacdo depende essencialmente do controle da atmosfera
do forno para se obter a microestrutura com as propriedades desejadas.

A carbonetagdo ou descarbonetagdo pode ocorrer em uma peca, em sua
totalidade ou parcialmente. A parcial pode ocorrer em forma gradual, da superficie
ao centro. Assim como nos tratamentos superficiais, convencionais, os tratamentos

termoquimicos superficiais por plasma também causam a descarbonetacdo
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superficial [7], [17], [25][26][27]. Ao contrario, a carbonetagdo também pode ser
proporcionada.

Neves [17] mostrou, em seu trabalho de mestrado, que, com a adi¢ao de CHy
na mistura gasosa, obteve a carbonetacdo em suas amostras de trabalho. A
carbonetagdo realizada por Neves [17] foi proposital, com o objetivo de compensar
a difusdao de carbono do ago, em tratamento térmico. A carbonetacao realizada no
periodo de sinterizac¢ao foi por saturacdao de carbono com o gas CH, no interior da
atmosfera.

Normalmente uma pega sinterizada e resfriada lentamente e que nao tenha
sofrido descarbonetagdo mantém em sua microestrutura carbonetos na matriz de
ferro, em forma lamelar ou perlitica, o que pode ser previsto pelo diagrama de

equilibrio de fases do FeC, grafico da figura do 2.1.



CAPITULO 3 - PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

3. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Neste capitulo serd apresentada uma descri¢do do equipamento, material
utilizado, técnicas de preparagao do material desenvolvido, metodologia utilizada e

as formas pelas quais foram realizadas as analises dos ensaios experimentais.
3.1 OBTENCAO DAS AMOSTRAS POR MP A SEREM SINTERIZADAS

O p6 de ferro DC 177 foi misturado a grafita em misturador rotativo do tipo
Y por 60 minutos, para cada lote com graduacdo de grafita especifica. Apos a
mistura de ferro com grafita estar homogénea, foi compactada com a prensa
hidraulica manual, obtendo-se amostras em forma cilindrica com dimensoes
aproximadas de 9,51 mm de didmetro e 6,00 mm de altura. Foram compactadas
amostras de ferro carbono (Fe + grafita), em lotes com graduacdo de composicao

diferentes, conforme tabela 3.1.

Tab. 3.1 - Composi¢do das amostras

Composicao Correspondéncia
99,8% Ferro 0,2% grafita Aco 1020
99,55% Ferro 0,45% grafita Aco 1045
99,2% Ferro 0,8% grafita Aco 1080

3.1.1 Pos utilizados

e Ferro - Conforme catdlogo dos fornecedores, (HOGANAS BRASIL
LTDA) o p6 de ferro com nome comercial “TRIFER DC 1777, com a

composicao apresentada na tabela 3.2:
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Tab. 3.2 - Composic¢ao aproximada do p6 de ferro TRIFER DC 177

Composicao
Ferro Minimo 95%
Molibdénio Maximo 0,6%
Enxofre Maximo 0,8%
Niquel Maximo 3%
Silicio Maximo 2,5%

Este ¢ um po de ferro puro, atomizado e reduzido, destinado a fabricagdo de
pecas de média densidade, 6,4 a 6,8 g/cm3 por compactacdo e sinterizacao.
(Especificagao do produto Trifer DC 177)

A granulometria aproximada do p6 metalico ¢ mostrada na tabela 3.3.

Tab. 3.3 - Granulometria média do p6 de ferro Trifer DC 177

COMPOSICAO GRANULOMETRICA (MALHA, NORMA ASTM E11)
Malha % ASTM B 214-92 Minimo Maximo
60 (0,250 mm) % ASTM B 214-92 0,1
100 (0,150 mm) % ASTM B 214-92 15
140 (0,106 mm) % ASTM B 214-92 , 30,0
200 (0,075 mm) % ASTM B 214-92 10,0 30,0
325 (0,045 mm) % ASTM B 214-92 20,0 40,0

e Grafita — Tipo UF4 (HOGANAS BRASIL LTDA)

3.1.2 Amostras de ferro carbono

Foram confeccionados 4 (quatro) lotes de amostras:

- lote de amostras com mistura de 99,80 % de ferro ¢ 0,20% de carbono
(grafita) em principio equivalente ao aco AISI 1020;

- lote de amostras com mistura de 99,55% de ferro ¢ 0,45% de carbono
(grafita), equivalente ao ago 1045;

- lote com a mistura 99,2% de ferro e 0,8% de carbono (grafita) equivalente

ao aco AISI 1080;
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- lote de amostras de ago comercial (convencional) laminado AISI 1020 e
AISI 1045.

As amostras de FeC foram compactadas com dimensdes de 10 mm de
diametro e 6 mm de altura.

As amostras de ago comercial foram seccionadas de barras laminadas com
8/16” de didmetro e altura de 6 mm.

As amostras, num total de 61, foram distribuidas e utilizadas na sinterizagao
por quatro configuragdes do sistema térmico por plasma, em diferentes condigdes
de atmosfera, pressdo e tempo. Parte destas amostras foi utilizada em forno
convencional (resistivo), sinterizada e/ou tratada por aquecimento e resfriamento. A

forma da sinterizagdo ¢/ou tratamento sera detalhado no decorrer desta dissertagao.
3.2 PROCESSAMENTO DAS AMOSTRAS

3.2.1 Sinterizacao em forno convencional

Neste processo, as amostras foram sinterizadas em uma camara tubular
movel, inserida no forno resistivo (Yung, modelo TU3513), em ciclos distintos.

O forno foi aquecido até 400°C, sob uma atmosfera com fluxo controlado de
H,. A amostra foi mantida no interior da camara, no patamar de temperatura por 20
min., com o objetivo de eliminar 6xidos presentes.

Na seqiiéncia do mesmo ciclo, a temperatura foi elevada a 1130°C e mantida
por 60 min., sob a mesma atmosfera controlada, e a pressao atmosférica.

Cada amostra foi resfriada dentro da camara tubular no forno sob atmosfera
controlada, no mesmo ciclo, e distinto.

As amostras FeC, em principio equivalentes ao aco (AISI) 1020 1045 e
1080, foram sinterizadas e resfriadas em condicdes semelhantes. O grafico da
figura 2.6 representa o ciclo de aquecimento e resfriamento das amostras em ciclos
distintos.

As amostras sinterizadas no sistema de forno convencional foram
posteriormente preparadas, caracterizadas e utilizadas na comparacdo com as

amostras processadas nas configuragdes de plasma.
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3.2.2 Sinterizacio por plasma

A figura 3.2 representa o sistema bdasico de sinterizacao por plasma.

Controle dos fluximetros

Fluximetros =
—d ; i @
—

Sensor de pressao

Reator

e
”. ) -
medidor i
s Rl R : temperatura E
Gases 3 @ -
Bomba de Fonte de tensao
vacuo pulsada

Fig. 3.2 - Sistema basico de plasma

A camara de vacuo (reator) ¢ constituida por um cilindro de aco inoxidéavel
de 8 mm de espessura, 260 mm de altura e 300 mm de didmetro. As tampas,
superior ¢ inferior, sdo removiveis, também de ago inoxidavel, com 16 mm de
espessura, ¢ acopladas com vedagdes através de um anel de silicone. Na tampa
inferior encontram-se: saida para bomba de vacuo, entrada para a mistura gasosa,
para os eletrodos (catodo e anodo) e uma saida para medicdo de temperatura. Os
isolamentos elétricos sdo feitos com material ceramico. As vedagdes de vacuo na
tubulacao sao feitas com anilhas de borracha.

O vacuo do sistema ¢ obtido através de uma bomba mecanica tipo rotativa,
de duplo estagio, com capacidade de vazio de 20,5 m’/h, obtendo uma pressdo
limite de 1,3 Pa (107 Torr). A medida do vacuo é feita com um sensor capacitivo
de 1729 Pa (13 Torr) fundo de escala, fabricado pela Edwards. Os gases usados

para obtencao da mistura gasosa sdo hidrogénio e argonio; sua quantidade pode ser
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ajustada por meio dos fluximetros de 500 SCCM (Standard Cubic Centimeter
/minute).

A fonte de tensao utilizada para fornecer a tensao de trabalho na alimentagao
do plasma ¢ fabricada pela empresa Conversores Estaticos Brasileiros Ltda., tensao
de entrada 220/380 V, tensdo de saida 150 a 750 V, corrente maxima 6 A e tempo
maximo de pulso ligado 200 ps.

As sinterizacoes por plasma foram realizadas nas configuracdes de catodo
aberto, catodo confinado, anodo confinado e forno plasma. Estas configuragdes sao
acopladas no interior da camara de vacuo e dispostas conforme figuras 3.2-3.5.

Para a selecao e sinterizagdo das amostras por plasma, foi adotado o seguinte
procedimento: na primeira etapa da sinterizagdo foi realizada a limpeza
(desoxidacdo) da amostra (em todos os ciclos), a temperatura de 400°C/ 20 min; na
segunda etapa do processo de sinterizacdo elevou-se a temperatura do sistema a
(1130 + 10)°C, e mantido este patamar em cada ciclo e configuracdo.

A atmosfera gasosa basica de sinterizacdo por plasma das amostras de ago
foi uma mistura de argonio e hidrogénio.

Os parametros que fazem parte do processo de sinterizagdo e que foram
controlados sdo: temperatura, pressdo, atmosfera, tempo e teor de carbono das
amostras.

A temperatura de sinterizagdo foi fixada em (1130 + 10)°C, em todos os
processos.

A atmosfera e a pressdao foram distintas para cada ciclo de sinterizagao. Em
cada ciclo e individualmente uma amostra foi submetida ao tratamento térmico.

As amostras foram caracterizadas por MO, microdureza e teor de carbono
total.

A disposi¢do do conjunto amostra e eletrodos no interior do reator foi
chamada de configuragdo de sinterizagdo. As sinterizagdes foram realizadas em
quatro configuragdes: catodo aberto, catodo confinado, anodo confinado e forno
plasma e sdo representadas nas figuras 3.2 - 3.5 e descritas nos itens a seguir a, b, ¢

ed.
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a) Catodo aberto

A configuragdo catodo aberto ¢ composta por uma haste de aco AISI 1020
com diametro de 5 mm, e sobre a mesma ¢ acoplado um suporte para colocar a
amostra referéncia (medida de temperatura) e a amostra a ser tratada. A haste ¢
confeccionada de forma que possa inserir em seu interior a passagem de um
termopar até a amostra referéncia colocada sobre a extremidade da haste, e esta, por
sua vez, suporta a amostra a sinterizar. Nesta configuragdao o catodo ¢ polarizado
negativamente e envolvido pela carcaga do reator aterrada (anodo - cilindro de aco
inoxidavel de 8 mm de espessura, 260 mm de altura e 300 mm de didmetro).

O aquecimento da amostra se d4 pelo bombardeamento de ions e dtomos
neutros da regido luminescente do plasma diretamente sobre o catodo (amostra).

A mistura basica do gas no interior do reator ¢ composta por argénio e
hidrogénio. O argdnio tem caracteristicas importantes, principalmente pela massa
atoOmica relativamente alta, pureza e pelo baixo custo. O hidrogénio ¢ adicionado
por melhorar as condigdes da descarga, diminuir a formag¢dao de arcos elétricos
dentro da camara, j4 que o regime de tensdo ¢ bastante elevado. Além disso, o
hidrogénio possui um papel de redutor. A disposicao dos componentes do reator de
plasma na configuragdo catodo aberto para sinterizar as amostras ¢ mostrada na

figura 3.2.
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Fig. 3.2 - Configuragao catodo aberto

b) Catodo confinado

A configuracdo catodo confinado apresenta a mesma disposicdo da
configuracdo catodo aberto, mas neste caso o catodo, polarizado negativamente, ¢
envolvido por um anodo cilindrico com 30 mm didmetro conectado ao terra (anodo
- cilindro de aco 1020 de 1mm de espessura, 100 mm de altura e 30 mm de
diametro), como pode ser visualizado na figura 3.3.

Esta ¢ uma configuracdo que, pela aproximagdo do catodo com o anodo,
diminui o caminho médio de percurso das particulas da regido luminescente com a
amostra, diminuindo o tempo da interagdo, aumentando a energia das colisdes entre
si e dos impactos com o catodo.

O aquecimento da amostra se d4 pelo bombardeamento de ions e dtomos
neutros da regido luminescente do plasma diretamente sobre o catodo (amostra).

A mistura basica do gas no interior do reator ¢ composta por argénio e
hidrogénio (fungdes semelhantes em todas as configuragdes), com condigdes de

pressdo especificas a cada ciclo de trabalho. A disposicdo dos componentes do
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reator de plasma na configuracdo catodo confinado para sinterizar as amostras ¢

mostrada na figura 3.3.
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Fig. 3.3 - Configuragao catodo confinado

¢) Anodo confinado

Na configuracdo anodo confinado, a amostra (anodo) ¢ submetida ao
potencial elétrico da bainha anddica que ¢ bastante baixo, (V,) na ordem de 10V.

Nesta configuragdo o anodo ¢ aterrado € o bombardeamento de ions e
elétrons ¢ de baixa energia. Isto faz com que haja uma baixa ativacdo da superficie
da amostra tratada, por estas particulas carregadas, ao contrario do que ocorre na
configuracao catodo.

A sinterizagdo da amostra nesta configuragdo ¢ realizada pelo aquecimento
do catodo (radiagdo térmica) e pelo adicional bombardeamento de elétrons de baixa
energia que alcancam o anodo.

A disposicao basica desta configuracao ¢ mostrada na figura 3.4.



37

Isoladores
= HANMIC QS

Anodo

(carcaca
aterrada)
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P Sinterizando

Amaostra
referéncia

",_‘.—-l—'

Termopar Catodo

Ancdo

Fig. 3.4 - Configura¢ao anodo confinado

d) Forno plasma

A sinterizacdo na configuracdo forno-plasma depende do aquecimento do
catodo que envolve o anodo, que neste caso ¢ praticamente fechado, e a amostra
estd no seu interior. Em outras palavras, a amostra estd no interior do anodo
protegida da maior parte das particulas energéticas, enquanto o catodo sofre os
bombardeios das particulas energéticas e ¢ aquecido. A energia térmica obtida pelo
catodo ¢ entdo emitida para o anodo aquecendo-o, € conseqilientemente, a amostra
em seu interior.

A sinterizagdo ¢ realizada no mesmo ambiente do plasma, (mesma
atmosfera, pressdo e mistura gasosa), mas sem bombardeamento de particulas
direto sobre a amostra, pois ¢ protegida pelo anodo isolando-a eletricamente da
maior parte das colisdes de espécies de alta energia. Este ¢ o processo de
tratamento por plasma mais proximo do sistema forno convencional, pois a amostra
somente ¢ aquecida por radiacao térmica emitida pelo catodo.

A disposicao basica desta configuracdo ¢ mostrada na figura 3.5.
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Fig. 3.5 - Configuragao forno plasma

3.2.9 Processamento das amostras

As tabelas 3.4 — 3.7, resumem as condigdes experimentais aplicadas sobre as
amostras de FeC. Esta tabela tem como objetivo a vizualizacdo dos efeitos
resultantes observados na microestrutura, que posteriormente serdo discutidos com

o tipo e parametros de tratamento aplicado a amostra.



Tab. 3.4 - Condigdes de sinterizacdo das amostras Fe — 0,2% C

Tempo
Configuracdo Atmosfera | Pressdo Terppo limp.da
(%) (Pa) (min.) amostra

(min. — atm.).
Convencional H, 1,01.10° | 60 20 - H,
Convencional H, 1,01.10° | 60 20 - H,
Convencional H, 1,01.10° | 60 20 - H,
Forno plasma | 20H;+ 80Ar 665 30 20-H,
Anodo confinado | 20H, + 80Ar 665 30 20 - H,
Anodo confinado |20H;+ 80Ar| 1330 30 20 - H,
Catodo confinado |20H, + 80Ar 665 30 20 - H,

Catodo aberto |20H,+ 80Ar| 665 30 20 - Hy + Ar
Catodo aberto | 20H, + 80Ar 665 60 20 - H,
Catodo aberto | 20H, + 80Ar 665 30 20 - H,
Catodo aberto | 20H,+ 80Ar| 1330 30 20 - H,
Catodo confinado |20H, + 80Ar| 1330 30 20 - H,
Catodo confinado |20H, + 80Ar 665 60 20 - H,
Forno plasma | 20H;+ 80Ar 665 60 20 - H,
Forno plasma |20H,+ 80Ar| 665 30 20 - H,
Anodo confinado |20H, + 80Ar 665 60 20 - H,
Catodo aberto H, 1729 30 20 - H,

Tab. 3.5 - Condigdes de sinteriza¢ao das amostras Fe — 0,45% C

~ Atmosfera | Pressdo | Tempo Tempo limp.da
Configuracao (%) (Pa) (min.) grnostra
) (min. — atm.)
Anodo confinado | 20H, + 80Ar| 665 30 20 - H,
Forno plasma |20H,+ 80Ar| 665 30 20 -H,
Anodo confinado |20H,+ 80Ar| 1330 30 20 - H,
Catodo confinado | 20H, + 80Ar| 665 30 20 - H,
Forno plasma |20H,+ 80Ar| 1330 30 20 -H,
Anodo confinado | 20H, + 80Ar| 665 60 20 - H,
Forno plasma |20H,+ 80Ar| 665 60 20 - H,
Catodo aberto | 20H, + 80Ar| 665 30 20 - H,
Catodo aberto |20H,+ 80Ar| 665 60 20 - H,
Catodo confinado | 95H, + 5Ar | 1330 60 20 - H,
Catodo confinado | 5SH,+95Ar | 1330 60 20 - H,
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Tab. 3.6 - Condi¢des de sinterizagdao das amostras Fe — 0,8% C

Tempo
Configuracao Atn(l(;: )fera Pr(e;)sas)a © Tempo :rrnn(?s:gz
(min. — atm.)

Convencional H, 1,01.10° | 60 20 - H,
Convencional H, 1,01.10° 60 20 - H,
Convencional H, 1,01.10° | 30 20 - H,
Convencional H, 1,01.10° 30 20 - H,
Forno plasma 20H, + 80Ar 665 30 20-H,
Anodo confinado | 20H, + 80Ar 665 30 20 - H,
Catodo confinado | 20H,+ 80Ar 665 30 20-H,
Catodo aberto 20H, + 80Ar 665 60 20-H,
Catodo aberto 20H, + 80Ar 665 30 20 -H,
Catodo aberto 20H, + 80Ar 1330 30 20-H,
Catodo confinado | 20H,+ 80Ar 1330 30 20 - H,
Anodo confinado | 20H, + 80Ar 1330 30 20-H,
Forno plasma 20H, + 80Ar 1330 30 20 - H,
Catodo confinado | 20H, + 80Ar 1330 60 20 -H,
Anodo confinado | 20H, + 80Ar 665 60 20-H,
Forno plasma 20H, + 80Ar 665 60 20 - H,
Catodo aberto H, 1729 30 20-H,
Catodo aberto 4H, + 96Ar 400 30 20-H,
Catodo aberto 20H, + 80Ar 1729 30 20-H,
Forno plasma H, 1729 30 20 - H,
Anodo confinado H, 1729 30 20 - H,

Tab. 3.7 - Condig¢oes de tratamento térmico das amostras de ago comercial
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Tempo
(6) C ~ Atmosfera | Pressdao | Tempo limp.da A
Ago Configuragao o . amostra | Referéncia
. (%) (Pa) (min.) .
comercial (min. —
atm.)
0,45 Catodo aberto |20H,+ 80Ar 665 60 20 - H,
0,45 Convencional H, 1,01.105 60 20-H,
0,45 S/trat. X
0,20 Catodo aberto | 96H, + 4Ar 665 30 20 -H,
0,20 Catodo aberto | 4H,+ 96Ar 665 30 20 -H,
0,45 Catodo aberto H, 1729 60 20 -H,
0,45 Catodo aberto | 4H,+ 96Ar 665 60 20 - H,
0,20 Catodo aberto |20H,+ 80Ar 665 60 20 - H,
0,20 Convencional H, 1,01.105 60 20-H,
0,20 S/trat X
0,45 Catodo aberto |[20H,+ 80Ar| 665 30 20 - H,
0.45 Convencional H, 1,01.105 30 20 - H,




41

3.3 CARACTERIZACAO DAS AMOSTRAS SINTERIZADAS

A caracteriza¢do das amostras foi realizada por Microscopia Otica (MO),
perfil de microdureza e teor de carbono total.

Microscopia oOtica — As amostras observadas por MO foram submetidas ao
procedimento metalografico através do corte, embutimento, lixamento, polimento e
ataque para analise micrografica.

O ataque foi realizado com 4acido nital (dissolugao 2%).

Esta analise foi realizada com a finalidade de avaliar a descarbonetacao
superficial e do centro da amostra. O Instrumento utilizado foi o microscopio 6Otico
CARL ZEISS — JEAN NEOPHOT 30.

Microdureza — O perfil de microdureza foi realizado no material sinterizado.
Este estudo permitiu avaliar a dureza e confirmar a observacdo microestrutural.
Para este fim foi utilizado o Instrumento Shimadzu HMV 2000, disponivel na
UFSC/LABCOMEF. As medidas de microdureza foram obtidas aplicando uma forca
pontual de 1,96 N (200 gf).

O teor de carbono total das amostras foi realizado para estimar as diferengas
na descarbonetagdo ocorrida na sinterizagdo por forno convencional e
configuracdes de plasma. Esta analise foi realizada através da combustao em alta
temperatura no aparelho LECO WR — 112 (Wide range carbon determinator —
model 788 - 600) disponivel na empresa Lupatech. Neste aparelho a amostra
aquecida a alta temperatura durante a combustao libera gases que sao comparados
aos gases liberados por uma amostra padrdo sujeitas as mesmas condigdes de
aquecimento. A diferenca da quantidade dos gases liberados pelas amostras

analisadas possibilita inferir o teor de carbono.



CAPITULO 4 - RESULTADOS E DISCUSSOES

4. RESULTADOS E DISCUSSOES

Neste capitulo sdo apresentados e discutidos os resultados experimentais
obtidos da descarbonetacdo ocorrida durante a sinterizagdo por plasma de amostras
Fe-C com diferentes teores de carbono (0,20, 0,45 e 0,80 %C). O estudo do
processamento foi realizado em descarga elétrica de argénio e hidrogénio em

diferentes geometrias da descarga:

- catodo aberto - com amostra colocada no catodo;
- catodo confinado - com amostra colocada no catodo;
- anodo confinado - com amostra colocada no anodo;

- forno plasma - com amostra colocada no anodo.

Foram também variados os parametros da descarga: tempo, atmosfera e
pressao.

A apresentagdo e a discussdao dos resultados serdo divididas em seis partes.
Primeiramente serd abordado o estudo das varidveis macroscopicas do plasma
(voltagem, corrente) para cada configuracdo estudada, bem como o ciclo de
aquecimento e resfriamento a que sdo submetidas as amostras (secao 4.1).

Em seguida, ¢ feita uma correlagdo entre a composi¢do quimica e as
microestruturas resultantes das sinterizagdes realizadas nas  diferentes
configuracdes do plasma (se¢do 4.2).

Na secdo 4.3 ¢ analisada a influéncia dos parametros tempo, pressdo e

atmosfera sobre a descarbonetagdo ocorrida nas amostras sinterizadas nas
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diferentes configuracdes do plasma. Medidas de microdureza sdo apresentadas na
secao 4.5.
Na se¢do 4.4 ¢ apresentado o estudo comparativo realizado em amostras

sinterizadas em forno convencional e por plasma.
4.1 AVALIACAO DOS PARAMETROS DA DESCARGA ELETRICA.

Com o objetivo de conhecer o comportamento das diversas configuracdes
usadas neste estudo, ¢ apresentada, para cada configuragdo, a variagdo da corrente e
voltagem. Encerrando esta secdo, sdo apresentados os diversos ciclos de

aquecimento e resfriamento a que foram submetidas as amostras.

4.1.1. Comportamento V x I para catodo aberto e catodo confinado

Na figura 4.1 ¢ apresentada a curva caracteristica de tensdo e corrente
durante o processo de sinterizacdo nas configuragdes catodo aberto e catodo
confinado. Observa-se que em torno de 200 volts ocorre uma queda brusca de
tensdo ¢ uma elevagdo da corrente. A alteragdo brusca de tensdo e corrente
identifica o término da limpeza com H, e a adi¢do do argdnio no fluxo gasoso. A
adicdo do argdnio no sistema aumenta significativamente a densidade ionica,
refletindo no aumento da corrente elétrica. Posteriormente ocorre equilibrio das
reagdes, € a curva V x | assume um comportamento linear até o patamar da

temperatura de sinterizacao.
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—#— Catodo aberto
—@— Catodo confinado
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Fig. 4.1 - Evolucao de tensdo e corrente da descarga elétrica durante a sinterizacao nas
configuracdes catodo aberto e catodo confinado

4.1.2.

Comportamento V x I — anodo confinado e forno plasma

O gréfico da figura 4.2 apresenta a curva caracteristica de tensdo e corrente

aplicadas a descarga elétrica nas configuracdes anodo confinado e forno plasma.

Neste caso ocorre uma diferenca acentuada quanto ao acréscimo de corrente

elétrica ao final do periodo de limpeza com H,. Ao término da limpeza da amostra

com H,, ¢ adicionado o argoénio ao fluxo gasoso e ocorre uma queda de tensdo

menor que nas configuracdes catodo aberto e catodo confinado; no entanto, a

corrente aumenta rapidamente e com intensidade maior, devido ao aumento das

colisdes de particulas energéticas sobre o catodo que nestas configuragdes possui

uma maior area sujeita a colisdes. Na regido onde o catodo envolve o anodo, sua

, r 2 r ~ , r
area ¢ de 3000 mm”. J4 nas configuragdes catodo aberto e confinado, a area ¢ de

200 mm?>.
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A corrente absorvida pelo sistema, como visto na revisdo bibliografica, esta

relacionada com as colisdes das particulas sobre o catodo, isto ¢, depende de sua

area, em todas as configuragdes de sinterizacao por plasma.

A densidade de corrente ¢ calculada pela relacao

u=1IS (A/em?) (17)

sendo

n = densidade de corrente

I = Corrente

S = Area

A partir de uma tensao em torno de 170 Volts (valor médio), a corrente

aumenta com o aumento da ddp aplicada ao sistema, com uma tendéncia linear até

o patamar da temperatura de sinterizacao, onde permanece com minimas variagdes

pelo tempo de sinterizacao.

ddp(Volts)

600 —
500 .
400 - /

300 g
200

100 —&— Forno plasma

—— Anodo confinado

0 T

Corrente (mA)

—T— —T— |
0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600 1800

Fig. 4.2 - Evolucao de tensdo e corrente da descarga elétrica durante a sinterizacao nas

configuracdes forno plasma e anodo confinado.
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4.1.3 Influéncia do aquecimento e resfriamento sobre as microestruturas
resultantes.

Conforme foi visto nas se¢des anteriores, como resultado do comportamento
da voltagem e da corrente nas diferentes configuracdes utilizadas, o tempo de
aquecimento e resfriamento das amostras serd ligeiramente diferente. No entanto,
em todos os casos, as curvas apresentam comportamento semelhante ao processo
convencional (resistivo), conforme pode ser visto na figura 4.3. As diferencas no
tempo de aquecimento e resfriamento sdo justificadas pela inércia térmica quando o
sistema ¢ submetido ao efeito da condugdo de radiagdo térmica, nas diversas

configuracdes do sistema plasma.

= Anodo confinado
@ Catodo confinado

Forno plasma
1200 v Catodo aberto
SRR
o M
1000 R T
o 7
[ 2
-~ n
Cg 800 | \4 ;
Y ] o
p=} [ ] F
T 600+ Lo .
[] ; Y
g— 1 ; - P |
@ 400 d’m‘! ov .
] v ov %
v o, n
200 v A\ E
| e |8
0 —— — .

T T —
0 20 40 60 80 100 120 140
tempo (min)

Fig. 4.3 - Comportamento caracteristico de temperatura e tempo durante o processo de
sinterizacdo nas configuragdes plasma.

Na sinterizagdo por plasma, nas configuragdes anodo confinado e forno
plasma, € necessario o uso de protetores térmicos, devido a maior radiagdo térmica
fornecida pelo catodo para toda a carcaga do reator, € que poderia gerar problemas,
como vazamento no sistema de vacuo, prejudicando o processo.

Na configuragdo catodo aberto ndo ¢ utilizado o conjunto de protegdes
térmicas ao sistema, pois o aquecimento da “carcaga”, cilindro externo, ¢ da ordem

de SOOC, e, portanto, ¢ aceitavel que o  sistema funcione sem o0s protetores
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térmicos. O fato de realizar o processo de sinterizacdo sem os protetores permite
que o resfriamento do conjunto seja mais rapido, tanto que a taxa de resfriamento
do mesmo para esta configuracio ¢ da ordem de 70°C/min. Este resfriamento mais
rapido tem uma influéncia imediata sobre a morfologia da microestrutura. Esta
configuracdo foi a que apresentou a maior taxa de resfriamento obtido neste
trabalho.

A configuragdo catodo confinado apresenta uma taxa de resfriamento mais
baixa, na ordem de 55°C/min., pois o cilindro (anodo) que esta confinando o catodo
sofre 0 aquecimento em conjunto com o sistema quando a amostra estd em
sinterizagdo. O conjunto de protetores térmicos que estdo presentes nesta
configuracdo também sofre o aquecimento e, em conseqiiéncia, um tempo maior
para o resfriamento da amostra.

Na configuragao anodo confinado, os eletrodos anodo e catodo estdo a uma
distancia pequena, na ordem de 10 mm, provocando uma baixa resisténcia elétrica,
intensa densidade i6nica e, em conseqiiéncia, um aumento da corrente. Além da
proximidade entre os eletrodos, o catodo que envolve o anodo possui uma area
maior as colisdes de ions e atomos neutros. O catodo neste caso ¢ um componente
da configuragdo anodo confinado que armazena uma quantidade maior de energia
térmica e transfere-a ao anodo e ao sistema todo, gerando a necessidade do uso de
protetores térmicos para reduzir o aquecimento do conjunto todo e evitar problemas
decorrentes. A taxa de resfriamento ¢ da ordem de 38°C/min.

A configuragdo forno plasma apresenta a configuracao de mais baixa taxa de
resfriamento, na ordem de 33°C/min. Além dos protetores térmicos do sistema
confinado, o anteparo para diminuir as colisdes de ions e &atomos neutros,
diretamente sobre a amostra, ¢ um elemento a mais no sistema com energia térmica
armazenada que deve ser dissipada. A figura 2.8 mostra 0 mecanismo que provoca
o aquecimento da amostra, e esta configuracdo tem o objetivo de isolar a amostra
destas colisoes. Reforcando a exposi¢do do item 3.2.8 (d), que tratou sobre a
configuracao do forno plasma, o mecanismo que permite o aquecimento da amostra

ocorre pelo bombardeio das particulas energéticas apenas sobre o catodo. O catodo
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esta envolvendo o anodo que tem uma geometria fechada, e a amostra estd no
interior do anodo. O aquecimento da amostra no interior do anodo ocorre pela
radiacdo térmica fornecida pelo catodo que foi aquecido pelas colisdes de alta
energia.

Comparando-se as curvas do resfriamento das amostras tratadas nas
configuracdes por plasma com as curvas da figura 2.5 (diagrama CCT), para o caso
do aco carbono de composi¢do eutetdide, observa-se que em todos os ciclos
realizados a austenita formada no aquecimento ird se transformar em perlita durante
o resfriamento. O resfriamento das amostras, até¢ aproximadamente 600°C, ocorreu
depois de 200 s, o que, pelo diagrama CCT, mostra a formagao de perlita.

Analisando o formato da perlita nas microestruturas da figura 4.4, as
velocidades de resfriamento a que as amostras foram submetidas e comparando
com o diagrama de resfriamento, observa-se que a perlita resultante apresenta
aspecto intermediario entre a perlita fina e grosseira. As microestruturas adquiridas
com as taxas do resfriamento aplicado neste trabalho apresentaram morfologias

semelhantes.

L

| a) Amostra 0,45% C — Supefﬁcié .
Superior Forno plasma 10 Torr 30 min. Forno plasma 10 Torr 30 min.

— ~
B | ot

Fig 4.4 - Micrografia de resfriamento: amostras sinterizadas por plasma na configuragdo forno-
plasma.

Analisando as microestruturas obtidas na superficie € no centro das

amostras, observa-se que, devido a espessura das amostras, a diferenga entre a
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velocidade de resfriamento na superficie € no interior da amostra praticamente nao

causou modificacao na morfologia e no tamanho de graos.

4.2 CARACTERIZACAO MICROESTRUTURAL E QUIMICA DAS
AMOSTRAS SINTERIZADAS EM DIFERENTES CONFIGURACOES
DO PLASMA

A partir das analises quimicas, observa-se a existéncia de descarbonetagao
nas amostras sinterizadas processadas por plasma. Estes resultados foram

corroborados pelas microestruturas obtidas destas amostras.

4.2.1 Analise do teor de carbono nas amostras processadas por plasma

As andlises de teor de carbono realizadas nas amostras sinterizadas por
plasma mostraram a ocorréncia de descarbonetacdo em todas as amostras. Estes
resultados sdo apresentados na tabela 4.1 onde ¢ mostrada a relacdo das amostras
sinterizadas nas seguintes condi¢des: pressdo, configuracao de sinterizagdo, teor de
carbono inicial (antes da sinterizacao) e teor de carbono final (ap6s a sinterizagdo).
Para efeito de comparagdo sdo apresentados também os resultados de amostras

sinterizadas em forno convencional.
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Tab. 4.1 - Analise do teor de carbono

~ Teor . Tempo ~ | Pressdo Teor (%) Perda
Amostra| Configura¢do carbono | Sinterizagao (Pa) carbono de carbono
inicial (%) (min.) final (%)

1 Convencional 0,2 60 1,01x10°| 0,15 25,0
2 Convencional 0,8 60 1,01)(105 0,22 72,5
3 Convencional 0,8 60 1,01x10°| 0,15 81,3
4 Forno plasma 0,8 30 665 0,51 36,3
5 Catodo aberto 0,8 60 665 0,52 35,0
6 Catodo aberto 0,8 30 665 0,43 46,3
7 Catodo aberto 0,8 30 1330 0,54 32,5
8 Forno plasma 0,8 60 665 0,52 35,0
9 Forno plasma 0,45 30 665 0,30 333
10 Forno plasma 0,45 30 1330 0,36 20,0
11 Forno plasma 0,45 60 665 0,34 24.4
12 Catodo aberto 0,45 30 665 0,33 26,6
13 Catodo aberto 0,45 60 665 0,27 40,0
14 Forno plasma 0,8 30 1729 0,47 41,0
15 Anodo confinado 0,8 30 1729 0,52 35,0

Apesar de nao ter sido possivel precisar uma relagdo entre a descarbonetagao
ocorrida e as diferentes configuracdes do plasma, analisando os resultados,
observa-se que a mesma ¢ bem inferior a que ocorre em forno resistivo. Observa-se
também que o aumento do teor de carbono na amostra ndo causa um significativo
aumento na descarbonetagdo, como ocorre na sinterizacdo em forno resistivo.
Conforme pode ser visto na tabela 4.1, quando sinterizado em forno convencional a
perda de carbono aumenta de 25 para 73% quando o teor de carbono da amostra
passa de 0,2 para 0,8%. J4 sob as mesmas condi¢des de sinterizagdo, em forno
plasma, a descarbonetacao ¢ de 33 e 38% para amostras contendo 0,45 e 0,8% de
carbono respectivamente. A configuragdo catodo aberto apresentou uma maior
descarbonetacdo com o aumento do teor de carbono. Neste caso, sob as mesmas
condicdes de sinterizagdo, na amostra com 0,45% C a variagao do teor de carbono
foi de 26,6%; ja na amostra com 0,8%, foi de 46,3 %.

O fato de as amostras com maior teor de carbono apresentarem uma
descarbonetacao maior pode ser justificado pelo ja exposto na revisdo bibliografica,
item 2.8, quando trata das diferencas microestruturais do ferro carbono obtidas nos

tratamentos térmicos.
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Quanto a maior descarbonetagdo observada nas amostras sinterizadas na
configuracdo catodo aberto, pode ser justificada pela colisdo de espécies de alta
energia sobre a amostra. As espécies de alta energia podem gerar defeitos sobre a
superficie da amostra, facilitando a difusao do carbono.

Analisando a tabela observa-se também que existe uma tendéncia de
diminui¢ao da descarbonetagdo com o aumento da pressdo. Este Gltimo pode ser
explicado pelo fato de ocorrer uma diminui¢do da bainha catddica com o aumento
da pressdo. O aumento da pressao provoca uma diminui¢do do livre percurso médio
entre as espécies. Este efeito faz com que haja diminuicao da energia dos elétrons
na regido luminescente. Para manter o nivel de ionizagdo € necessario, entdo,
aumentar a ddp no sistema e, conseqlientemente, ocorre aumento da corrente. Este
efeito ocorre pela diminui¢cdo do livre percurso médio entre colisdes, aumentando-
se a se¢dao de choques entre atomos do catodo e espécies presentes na mistura
gasosa, elevando-se a probabilidade de recondensacdo na superficie de origem.

Esta pode ser uma razdo pela qual a sinterizagdo a uma pressao maior origina uma

descarbonetagdo geral menor.

4.2.2 Microestruturas obtidas nas diferentes configuracoes do plasma.

As microestruturas obtidas nas diferentes configuracdes de sinterizagdo por
plasma confirmam os resultados de descarbonetagdo da amostra. Esta
descarbonetacdo nao se limitou somente a regido superficial, mas ocorreu em toda a
extensdo da amostra (cilindros com h = 6 mm e d = 10 mm), conforme pode ser
visto na figura 4.6. Em todos os casos as microestruturas das amostras sinterizadas
sdo caracteristicas de amostras com teores de carbono inferior ao da mistura.

No caso da configuragao catodo aberto, onde a amostra funciona como
catodo, sem a presenca de anteparos, apesar das colisdes das espécies com alta
energia cinética sobre a amostra, gerando vazios e promovendo a difusdo de forma
mais rapida, pela formagdo de vacancias ou pares ions-vacancias, nao foi observada

uma descarbonetacdo superficial expressiva. Analisando as microestruturas da
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figura 4.6, que correspondem a amostras com 0,45%C, ndo ¢ possivel afirmar que
existe uma diferenca entre a quantidade de carbono presente na superficie e no
centro da amostra. O que se observa ¢ que, tanto na superficie quanto no centro da
amostra, o teor de carbono ¢ inferior a 0,45%. Neste caso, conforme a analise
quimica realizada, o teor de carbono ¢ de 0,33%.

Observa-se, pelas micrografias da figura 4.6 (@ e c) para diferentes
condigdes de sinterizagcdo, que a descarbonetacdo continua existindo, porém, com
pouca ou quase nenhuma diferenca entre as duas superficies. Isto pode ser atribuido
também ao fato do selamento da porosidade superficial pelo bombardeio de ions e
atomos neutros [28] nestas configuragdes, dificultando a saida do carbono para fora
da amostra. Com a porosidade superficial aberta, tem-se uma maior facilidade dos
atomos de carbono encontrarem mais rapidamente uma superficie livre.

As microestruturas das amostras sinterizadas na configuragao catodo
confinado apresentam aspectos semelhantes com as do catodo aberto. Nesta
configuracao, semelhante ao que ocorre na configuragao catodo aberto, a amostra ¢
bombardeada por ions e neutrons rapidos, apenas com anteparo em volta do catodo
para confinamento do calor.

Na configuracio anodo confinado e forno plasma os resultados de
descarbonetagdo também foram semelhantes aos das demais configuracdes do
plasma. A configuragdo anodo confinado tem como principal mecanismo para o
aquecimento da amostra a radiacdo térmica emitida pelo catodo, pois este €
aquecido pelo bombardeamento de ions e dtomos neutros. Além do aquecimento
provocado pela radiagao térmica do catodo, tem-se bombardeamento dos elétrons e
ions de baixa energia.

J& na configura¢dao forno plasma, o aquecimento ocorre basicamente pela
radiagdo térmica do catodo, que ¢ aquecido pelo bombardeamento de ions e atomos
neutros, ja apresentado no item 3.2.8 (d), em paralelo com a figura 3.5. Nesta
configuracdo o potencial (ddp) ¢ alto e a corrente elevada, como pode ser

observado na figura do grafico 4.2.
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a) Amostra 0,45%C Superficie b) Amostra 0,45 C% centro
catodo aberto — 665 Pa B ~ catodo aberto - 665 Pa |
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c) Amostra 0,45% C superf icie d) Amostra 0,45% C — centro

catodo confinado - 665 Pa — 30 min. catodo cof:glado 665 Pa

e) Amostra 0,8% C — Superﬁc1e f) Amostra 0,8% C — centro
anodo confinado 665 Pa 30 min. anodo confinado 665 Pa 30 min.
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Forno plasma 665 Pa 30 min. Forno plasma 665 Pa 30 min.

Fig. 4.5 - Micrografias de amostras sinterizadas por plasma

4.3 INFLUENICA DOS PARAMETROS DO PLASMA SOBRE AS
MICROESTRUTURAS DAS AMOSTRAS SINTERIZADAS POR
PLASMA

Nesta secdo serdo analisadas as influéncias do tempo, pressdo e mistura

gasosas sobre a descarbonet¢do das amostras.

4.3.1 Influéncia do tempo sobre a descarbonetaciao durante a sinterizacio

por plasma

Analisando os resultados apresentados na tabela 4.1, observa-se um aumento
da descarbonetagdo com o aumento do tempo de sinterizagdo no plasma. A analise
de carbono total das amostras com composi¢do Fe-0,45 %C, sinterizadas na
configuragdo catodo aberto, sob atmosfera 80% Ar + 20% H, e a pressdo de 665
Pa, a primeira por 30 min., ¢ a segunda por 60 min., mostra uma descarbonetacao
diferente. A Segunda amostra apresenta descarbonetacdo total menor, 26,6%,
enquanto a primeira apresenta descarbonetagdo total de 40%. Parece-nos razoavel
acreditar que a permanéncia por 30 min., a mais no processo térmico tenha
aumentado o nimero de reacdes com componentes quimicos e espécies presentes
na camara do reator, além de ocorrer um maior tempo de difusdo do carbono,

gerando esta maior descarbonetagao.
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Estes resultados podem ser visualizados observando-se a figura 4.6. Sao
mostradas as micrografias das amostras sinterizadas em 30 min. ¢ 60 min., sob
atmosfera de 80% Ar + 20% H,. As micrografias das amostras apresentam uma
descarbonetacao parcial na superficie e no centro, em ambos os tempos de
tratamento. As amostras que foram submetidas a um tempo maior de tratamento
apresentam uma descarboneta¢do maior tanto na superficie quanto no centro, € a
descarbonetacdo ¢ observada pelo aumento na quantidade de ferrita presente nas

amostras sinterizadas durante uma hora.
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a) Amostra sinterizada 0,45 % C b) Amostra sinterizada 0,45 % C
Catodo aberto 30 min./665 Pa Catodo aberto 60 min./665 Pa

Fig. 4.6 - Micrografias de amostras sinterizadas em 30 min. e 60 min.

4.3.2. Influéncia da pressio sobre a descarbonetacio das amostras

sinterizadas por plasma

Os resultados apresentados na tabela 4.1, andlise teor de carbono, mostram
que existe uma tendéncia ao aumento da descarbonetacdo com a diminui¢ao da
pressdo durante a sinterizagdo por plasma. Como pode ser visto, analisando a
tabela, para o caso das amostras contendo 0,8%C sinterizadas em catodo aberto
durante 30 min., a 1330 Pa (10 Torr), a perda de carbono foi de 33% e a 665 Pa (5

Torr), de 46%. Para amostras contendo 0,45%C e sinterizadas sob as mesmas
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condicdes em forno plasma a descarbonetacdo foi respectivamente de 20% para
1330 Pa e 33,3% para 665 Pa. A figura 4.7 mostra as microestruturas obtidas das
amostras sinterizadas em configuragdes plasma, 5 Torr (665 Pa) e 10 Torr (1330

Pa).

oy g # -
e) Amostra 0,8% C — sinterizada f) Amostra 0,8% C — sinterizada
Catodo aberto 30 min./5 Torr

a) Amostra 0,45% C sinterizada b) Amostra 0,45% C sinterizada
Forno plasma 30 min./665 Pa Forno plasma 30 min./1330 Pa

Fig. 4.7 - Micrografias de amostras sinterizadas a pressao de 665 Pa e 1330 Pa

4.3.3. Influéncia da atmosfera sobre a descarbonetacdo das amostras

sinterizadas por plasma

A sinterizagdo por plasma de componentes metalicos ¢ normalmente
realizada em atmosfera de argonio/hidrogénio. O uso do argdénio ¢ recomendado
devido a sua massa atomica, adequada para causar o aquecimento da amostra, ¢ a
seu elevado teor de pureza obtido a baixo custo. O hidrogénio ¢ adicionado na

mistura, pois, além de eliminar a formagao de arcos durante o tratamento, confere
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caracteristicas redutoras a atmosfera. Logo, as amostras foram sinterizadas em
atmosferas contendo a mistura 80%Ar / 20%H, e para efeitos comparativos, foram
varias as propor¢oes da mistura.

Amostras Fe-0,45%C foram sinterizadas em atmosferas Ar/H, com
diferentes proporcdes (95%Ar/5%H, e 5%Ar/95%H,) com o objetivo de avaliar a
influéncia do argonio sobre a difusdo do carbono. Os resultados da andlise quimica
e da analise microestrutural nao foram conclusivos quanto a uma maior ou menor
descarbonetacdao em relagdo a mistura utilizada. Na figura 4.8 ¢ possivel visualizar
este resultado na amostra contendo 0,45%C e sinterizada em atmosfera
95%Ar+5%H,. Ambas as amostras foram sinterizadas na mesma configuracao

catodo confinado e fluxo de 240 SCCM.

a) Amostra 0,45% C sinterizada b) Amostra 0,45% C sinterizada
Catodo confinado 95% Ar + 5% H, 1330 Pa  Catodo confinado 5% Ar + 95% H; 1330 Pa

Fig. 4.8 - Micrografias sinterizadas em atmosferas (95% Ar + 5% Hy) e (5% Ar + 95% Hy)

O hidrogénio em principio reage com carbono e oxigénio presentes na
amostra formando de CH,4, CO, CO, e podera ser eliminado pelo sistema de vacuo,
provocando a descarbonetagdo das amostras. Esperava-se a ocorréncia de uma
maior descarbonetagdo nas amostras sinterizadas em atmosferas ricas em
hidrogénio. No entanto, tanto as andlises quimicas (tabela 4.1) como a andlise

microestrutural (figuras 4.9 e 4.10) ndo mostraram diferencas na descarbonetacgao.
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Semelhante ao que ocorreu na sinterizagdo na mistura 80Ar/20H,, em todas

as configuragdes utilizadas, a descarbonetacdo foi geral e ndo superficial.

Observou-se também que em todo o volume da amostra obteve-se manutengdo do

carbono nas amostras, e a presenca de perlita na microestrutura também ¢ uniforme

¢ homogénea.

a) Amostra 0,2% C - superficie
catodo aberto 30 min.

¢) Amostra 0,45% C - superficie
catodo aberto 30 min.

a) Amostra 0,2% C - centro
catodo aberto 30 min.

L
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d) Amostra 0,45% C - centro
catodo aberto 30 min.

Fig. 4.9 - Micrografias da superficie e do centro das amostras sinterizadas por plasma em
atmosfera de H,
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g) Amostra FeC 0,8% C sinterizada
anodo confinado 30 min. forno plasma 30 min.

Fig. 4.10 - Micrografias de amostras sinterizadas por plasma com atmosfera de H; pressao 665
e 1729 Pa

Apesar de ser esperada uma descarbonetagdo mais intensa em amostras
sinterizadas em atmosferas ricas em hidrogénio ¢ uma menor descarbonetagdo em
atmosferas rica em argonio, os resultados foram semelhantes para os dois casos.
Provavelmente a presenca do argénio pode ser um dos elementos responsaveis pela
possivel formagao dos radicais que promovem a descarbonetagdo do material em
tratamento. Espécies originadas do argdnio, como Ar’, Ar;, Ar,’, ou outras
formadas na descarga, podem reagir com o hidrogénio e o carbono ou somente com
o carbono, retirando-o da amostra.

Fenomenos semelhantes de descarbonetacdo com atmosfera de argonio
foram observadas por Silva [26] em misturas de Ar-O,, de onde se concluiu que o
argonio pode estar decompondo os oxidos e desta forma fazendo com que o
oxigénio decomposto auxilie na difusao do carbono para a superficie do material,

provocando sua saida na forma de CO..
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4.4 COMPARACAO ENTRE A SINTERIZACAO EM FORNO
CONVENCIONAL E POR PLASMA

Nesta secdo ¢ avaliado o efeito da descarbonetacdo que ocorre durante a
sinterizagdo em forno resistivo e a sinterizacdo em reator de plasma. Foi também
realizado um tratamento térmico em amostras de aco AISI 1020 e 1045 simulando

o ciclo térmico a que foram submetidas as amostras durante a sinterizagao.

4.4.1 Amostras FeC sinterizadas em forno convencional e por plasma

Foram sinterizadas amostras de ferro 0,2% C, para verificar e comparar a
profundidade de descarbonetacdo entre o forno convencional e o plasma. Estas
amostras foram sinterizadas em atmosferas normalmente usadas nestes
processamentos, ou seja, hidrogénio para forno resistivo e argonio/hidrogénio para
plasma.

Analisando a figura 4.11 observa-se a descarbonetagdo superficial que
ocorre quando da sinterizagdo em forno convencional. Em nenhum caso das
amostras processadas, nas diversas configuracdes do plasma, foi observada
descarbonetagdo superficial. A descarbonetagdo que ocorreu foi homogeneamente

distribuida em toda a amostra.
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a) Amostra sinterizada - forno convencional b) Amostra sinterizada - forno plasma 60 min.,
60 min., 1 atm — H,. 665 Pa - 80 % Ar +20 % H,

Fig. 4.11 - Micrografias de Fe-0,2 %C sinterizadas em forno convencional e forno plasma.

4.4.2 Amostras convencionais tratadas em forno convencional e por plasma

Com o objetivo de avaliar a influéncia das atmosferas de Ar e H, sobre a

descarbonetacdo, amostras de aco convencional 1020 ¢ 1045 foram tratadas em
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atmosfera de hidrogénio a 1130°C, durante 30/60 min, em forno convencional € por
plasma.

Analisando as figuras 4.12 e 4.13 observa-se que as amostras tratadas em
forno convencional apresentaram uma intensa descarbonetagcdo superficial, o
mesmo ndo ocorrendo com as amostras tratadas por plasma. Estes resultados

confirmam os resultados obtidos durante a sinterizagao por plasma.
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Ar + 20 % H,.

Fig. 4.12 - Micrografias de ago AISI 1020, comercial, tratados em forno convencional e
plasma
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a) FeC 0,45% - Tratamento convencional b) FeC 0,45% - Tratamento em plasma
100% H, - 60 min. catodo aberto — 80% Ar + 20% H, - 60
min.

Fig. 4.13 - Micrografias de ago AISI 1045, comercial, tratados em forno convencional e
plasma

45  MICRODUREZA DAS AMOSTRAS ASSOCIADA AS
CONFIGURACOES DE PLASMA

Devido a presenga de poros nas amostras sinterizadas, as medidas de
microdureza apresentam dispersao nos resultados.

A figura dos graficos 4.14 mostra os perfis de microdureza da amostra,
sinterizada em forno plasma sob atmosfera de 20%H, + 80%Ar, pressdao de 665 Pa,
por 60 min. Outra amostra sinterizada em condi¢des semelhantes, diferindo no

tempo, apresenta seu perfil de microdureza na figura 4.15.
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Fig. 4.14 - Perfil de microdureza Vickers (Carga 1,96N) amostra 0,45%C sinterizada
Forno plasma — 5 Torr (665 Pa) — 60 min., — 20%H; + 80%Ar.
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Fig. 4.15 - Perfil de microdureza Vickers (Carga 1,96N) amostra 0,45%C sinterizada
Forno plasma 5 Torr (665 Pa) — 30 min., — 20%H, + 80%Ar.

Os valores de microdureza obtidos nas diferentes amostras sinterizadas por
plasma mostraram que nao existe diferenca entre a dureza na superficie e no centro

da amostra. Os perfis confirmam os resultados da analise microestrutural, ou seja,
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as amostras sinterizadas nao apresentam descarbonetagdo superficial, mas sim uma

descarbonetagdo homogeneamente distribuida em toda a amostra.



CAPITULO 5 - CONCLUSOES

5, CONCLUSOES

Os resultados e as conclusdes foram apresentados e discutidos no decorrer
do capitulo 4. Neste capitulo serd apresentado um resumo das principais conclusdes
deste trabalho. Os resultados confirmam a viabilidade do uso da tecnologia de

plasma para a sinterizagdo de amostras produzidas por metalurgia do po.

A sinterizacdo de amostras FeC usando descarga luminescente anormal ndo
causa a descarbonetagdo superficial. A descarbonetacdo ocorre de maneira
homogénea e em toda a amostra.

As amostras sinterizadas nas configuracdes em diferentes configuragdes do
plasma: catodo aberto, catodo confinado, anodo confinado e forno plasma,
apresentaram as mesmas caracteristicas. Em todas as configura¢des as amostras nao
apresentaram descarbonetacao superficial e a perda de carbono total foi semelhante.

O aumento do teor de carbono nas amostras sinterizadas por plasma
nao causou uma maior descarbonetagao nas mesmas. Ja na sinterizagao em forno

resistivo, quanto maior o teor de carbono, maior sera a descarbonetacao total.

A variagdo do tempo e da pressdo influencia a perda de carbono. O aumento
do tempo de sinterizagdo e a diminuicdo da pressdo causam um aumento da
descarbonetacao da amostra.

A descarbonetagdo ocorrida nas amostras foi semelhante, independente da
mistura utilizada, ou seja, tanto atmosferas ricas em hidrogénio ou ricas em argonio
ndo apresentaram descarbonetacdo superficial, e a descarbonetacdo total foi

semelhante.
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Amostras de ferro carbono sinterizadas em forno convencional e plasma
apresentam diferenca acentuada na descarbonetacdo. Além da acentuada
descarbonetagdo superficial presente nas amostras sinterizadas em forno resistivo, a
perda de carbono ¢ também bem mais intensa nestas amostras.

Os resultados mostram a viabilidade de sinterizar via plasma agos carbono
obtidos por metalurgia do pé sem a necessidade da adi¢dao de carbono na atmosfera.
A nao descarbonetacdo superficial da amostra possibilita a sinterizagdo por plasma

em atmosfera argonio/hidrogénio e, ainda, estimar um teor final de carbono.
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