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Resumo

Este trabalho apresenta e discute os resultados obtidos na sinterizagdo das ligas metalicas Fe-
1,5%Si e Fe-1,5%Mo, processadas em forno convencional e por plasma. Os resultados mostram
gue a sinterizacdo por plasma da liga Fe-1,5%Mo apresenta caracteristicas semelhantes aquelas
realizadas em forno, com diminuicdo da porosidade superficial. No caso da liga Fe-1,5%Si, a
presenca de fase liquida inviabiliza 0 uso do plasma na configuracdo catodo. A sinterizacdo daliga
Fe-1,5%Si pode ser efetuada na configuracdo anodo. Neste caso ocorre perda significativa do
elemento silicio quando comparada com a sinterizagdo convencional.
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1. INTRODUCAO

O tratamento de materiais via plasmatem sido bastante usado nos Ultimos anos para uma série
de aplicagbes industriais. O tratamento superficial de nitretagdo por plasma mostrou-se 0 mais
adequado para tratamento de agos sinterizados, como encontrado em Bocchini et al. (1990) e
Metin et al. (1987). Além dos tratamentos termoquimicos superficiais, as descargas fracamente
ionizadas tem sido usadas também para o processamento de materiais metalicos, em particular a
sinterizacdo de ferro puro e ago inoxidavel 316L [Batista et al. (1998), Batista et al. (1999) e
Muzart et al. (1997)].

Devido as numerosas colisbes que ocorrem entre 0s ions e atomos ou moléculas na bainha
catodica, tem-se a producdo de ions e espécies neutras rdpidas que se chocam com a amostra
(catodo), causando o aguecimento desta. No entanto, a presenca de descarga sobre a amostra, em
muitos casos, causa a formacéo de arcos com possivel danificacdo da amostra e, neste caso, uma
geometria alternativa consiste em colocar a amostra no anodo.

Neste trabalho, com a finalidade de analisar a influéncia dos diferentes processamentos e dos
elementos de liga presentes no material, foram sinterizadas amostras metalicas de Fe-1,5%Mo e de
Fe-1,5%Si em forno tubular e por plasma, usando as configuracdes catodo e anodo. O silicio
apresenta inlmeras vantagens quando o objetivo € o endurecimento do ferro, como exposto por
Arroyo et al.(1986). Adicionalmente, aliga Fe-1,5%Si forma fase liquida a 1200 °C e as vantagens
da sinterizacdo com fase liquida sdo discutidas por Danninger (1988). O molibdénio, por ndo



formar fase liquida na sinterizacdo, na liga Fe-1,5%Mo, foi usado para servir de comparacéo com
os resultados obtidos pela liga Fe-1,5%Si. Ambos, Si e Mo, so importantes na metalurgia ferrosa
para posterior tratamento superficial com nitrogénio, com o objetivo, por exemplo, de aumentar-
se a dureza, como apresentado por Maliska (1995). As amostras foram sinterizadas a 1200 °C,
durante 1 h e 2 h, em uma atmosfera gasosa de argbnio/hidrogénio e caracterizadas por
microscopia eletrénica de varredura Andlises de composicdo quimica por microssonda com
energia dispersiva e medidas de perda de massa foram também realizadas.

2. MATERIAISE METODOS

Para a preparacdo das amostras foram utilizados os seguintes pos:
- p6 deferro puro (Fe 1000B — Hoeganaes);
- p6 portador de ferro-silicio, contendo 15% de Si;
- pb de molibdénio puro.

Os pos foram pesados e misturados em um misturador em Y, com adicdo a mistura de 0,6%
de estearato de zinco como lubrificante solido. As misturas de pos foram compactadas em uma
matriz cilindrica a frio, de dupla acdo, de 9,5 mm de didmetro, com pressdo de 600 MPa. Em
seguida, cada liga foi submetida a um processo de retirada do ligante em um forno tubular de
resisténcias elétricas, entre 500 e 540 °C, por 30 min, em pressdo atmosférica com hidrogénio
ultra-puro.

A sinterizacdo foi executada por dois processos distintos. convencional, em forno tubular, e
por plasma, nas configuracdes catodo e anodo. Na sinterizacdo convencional realizada em forno
tubular, a temperatura de sinterizagdo foi de 1200 °C por 2 h para ambas as ligas, Fe-Si e Fe-Mo,
em atmosfera de hidrogénio ultra-puro. Na sinterizacéo por plasma, usando 0 mesmo equipamento
descrito em Batista et al. (1998), as condi¢des foram as mesmas para ambas configuragoes,
catodo e anodo: 1200 °C por 1 h e 2 h, com pressdo tota do sistema de 1330 Pa (10 Torr) e
vazdes de hidrogénio e de argdnio ultra-puros de 6,72x10° m’s' e 1,93x10* m’s?,
respectivamente.

As amostras foram caracterizadas através da perda de massa (balanca analitica Shangping
modelo FA 1604), de Microscopia Eletrénica de Varredura (Philips XL30) e de Microandise
Quimica por Energia Dispersiva (EDAX).

3. RESULTADOS E DISCUSSOES

Com o objetivo de comparar a sinterizacdo convencional e por plasma sem a presenca de fase
liquida, foram preparadas e sinterizadas amostras de Fe-1,5%Mo. Os resultados das micrografias
sdo apresentados na figura 1. Nelas podemos observar uma grande semelhanca no aspecto
superficial das amostras sinterizadas nos diferentes processos. Através dos espectros mostrados na
figura 2, correspondentes as micrografias da figura 1, observou-se que ndo houve uma perda de
molibdénio no plasma superior a do forno tubular. As medidas da reducdo de massa da amostra
reforcam esta afirmacéo: 0,27% no forno tubular e 0,26% no plasma. Experimentalmente, no
processamento por plasma foi observado que a descarga elétrica manteve-se estavel durante todo
o ciclo de sinterizacéo.



Para investigar a influéncia da formagdo de fase liquida no processamento de materiais
ferrosos por plasma, foram preparadas e sinterizadas amostras da liga Fe-1,5%Si. A figura 3
apresenta as micrografias destas amostras sinterizadas em forno tubular e por plasma na
configuracdo catodo. Em forno tubular, o tempo de sinterizagdo foi de 2 h, enquanto que por
plasma no catodo, o tempo foi de apenas 1 h. Durante todo o ciclo de sinterizacéo foi observado
microarcos e, apos 1 h, o sistema ficou muito instavel e os constantes arcos impediram a
continuidade do processo. Novas sinterizagdes por plasma no catodo nas mesmas condicoes
anteriores apresentaram 0 mesmo comportamento. Analisando as micrografias podemos
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Figura 1. Micrografias das amostras de Fe-1,5%Mo sinterizadas (a) em forno tubular e
(b) por plasma, por 2h
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Figura 2. Espectros das amostras de Fe-1,5%Mo sinterizadas (&) em forno tubular e (b) por
plasma no anodo, por 2 h

observar que enquanto a microestrutura obtida da sinterizacdo em forno apresenta boa
homogeneidade de composicdo, confirmada por andlise quimica por microssonda, a



microestrutura obtida da sinterizacdo por plasma no catodo apresenta vérias regides
microestruturalmente diferentes. Aparentemente o bombardeio das espécies ativas do plasma na
amostra provocaram uma significativa reducéo na porosidade superficia. No entanto, ndo houve
tempo suficiente para ocorrer a completa difusio dos elementos para a obtencdo de uma
microestrutura homogénea.

Isto pode ser verificado na figura 4, que apresenta espectros de duas regides distintas da
amostra: a regido referente a nova fase formada (regido homogénea) e a regido isolada e
heterogénea da amostra. A regido homogénea apresentou a composicdo de 0,8% de silicio e
99,2% de ferro, muito proxima da composicdo de umaregido representativa da amostra (0,7%).

Figura 3. Micrografias das amostras de Fe-1,5%Si sinterizadas (a) em forno tubular e (b)
por plasma

A regido heterogénea apresentou em torno de 12% de oxigénio e 12% de silicio. A presenca de
uma quantidade importante de oxigénio indica que durante a formacdo da fase liquida, o
bombardeamento i6nico provocou a difusdo do slicio na superficie, favorecendo a oxidacdo
devido ao oxigénio e vapor de agua residua na camara do reator. Como consequéncia, a difusdo
do silicio foi dificultada, impedindo a homogeneizacdo da superficie da amostra.

As amostras sinterizadas foram cortadas transversalmente e a composicao quimica média na
superficie e no centro da peca de uma regido representativa foi avaliada. Os resultados sdo
apresentados na tabela 1. Nela podemos observar que a composicdo no interior da amostra
sinterizada € comparavel a do compactado (1,5% Si); no entanto, a composicdo de slicio na
superficie do sinterizado por plasma no catodo teve uma reducéo significativamente maior. Isto
indica que o bombardeamento i6nico é importante na reducdo do teor de slicio superficial.
Complementarmente, a reducdo em massa da amostra sinterizada em forno convenciona foi de
0,25%, enguanto que no catodo, a reducéo foi de 0,32%.

A sinterizacdo da liga Fe-1,5%Si foi também realizada na configuragcdo anodo com a
finalidade de avaliar 0 comportamento sem o bombardeamento i6nico na amostra. O resultado do
aspecto superficial é apresentado na figura 5. Nela é possivel observar que o aspecto da superficie
€ muito semelhante aquela sinterizada no forno tubular. A andlise da composicdo quimica por
microssonda -indicou uma reducéo de silicio superficial, porém menor do que aguela observada



na amostra sinterizada no catodo. A perda de massa foi de 0,23% e, assim, vemos que no plasma
ha evaporacdo superficia de silicio, mas mais acentuada na amostra sinterizada no catodo,
provavelmente devido ao bombardeio das espécies ativas neste.
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Figura 4. Espectros da amostra de Fe-1,5%Si sinterizada por plasma no catodo: (a) regido
homogénea e (b) regido heterogénea

Tabela 1. Composicdo quimica de diferentes regifes das amostras sinterizadas

AMOSTRA POSICAO COMPOSICAO QUIMICA
(% EM MASSA DE Si)
FORNO CENTRO 1,62
TUBULAR SUPERFICIE 1,33
PLASMA NO CENTRO 1,46
CATODO SUPERFICIE 0,71
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Figura 5. Micrografia da amostra de Fe-1,5%Si sinterizada por plasma no anodo , por 2 h



Em razéo dos dados apresentados até aqui, podemos atribuir que a causa para a instabilidade
da descarga e a formacdo dos microarcos durante a sinterizagdo da liga Fe-1,5%Si por plasma é
devido a formacéo de SiH na descarga elétrica. Sua origem deve-se: (@) a utilizagdo de hidrogénio
gasoso como gés redutor, com formacdo de hidrogénio atbmico no plasma que retira o silicio da
amostra, e (b) aformacdo de fase liquida, onde a pressdo de vapor do slicio é alta. No catodo, o
bombardeamento ibnico € muito intenso sobre a amostra com consequente facilidade para a
evaporacao de slicio da superficie. No caso do anodo, também ha formacdo de SiH; no entanto,
como a amostra € bombardeada por elétrons, menos energéticos, a retirada de silicio superficial é
menor, como comprovado pelos espectros. Nesta geometria foram observados poucos microarcos
e foi possivel concluir o ciclo de 2 h de sinterizagcdo. Cabe ressaltar que na sinterizacdo
convencional ha a presenca de hidrogénio molecular, que é menos reativo que o hidrogénio
atdbmico presente no plasma, e por isso a reducéo de silicio superficial neste tipo de processamento
€ consideravelmente menor, apesar de também haver evaporacdo de silicio. Pode-se verificar a
importancia da presenca de fase liquida na sinterizacdo por plasma. Na liga Fe-1,5%Mo, que ndo
forma fase liquida na sinterizacdo e o elemento molibdénio ndo reage com as espécies ativas do
plasma, 0 processamento por plasma ocorreu sem a formacdo de arcos, de formas que a
microestrutura obtida no plasma foi muito semelhante aguela obtida na sinterizacéo convencional.

4. CONCLUSAO

A sinterizacdo em fase liquida por plasma torna a descarga muito instdvel com formacédo de
microarcos. A situacdo € acentuada quando tenta-se sinterizar a liga de Fe-1,5%Si no catodo em
presenca de hidrogénio gasoso, devido provavelmente a formacdo de SiH. No anodo, a situacéo é
menos critica, devido a perda menor de slicio, e uma investigacdo mais criteriosa sobre as
condices de processamento deve ser conduzida. Se fase liquida ndo estiver presente na
sinterizacdo, como na liga Fe-1,5%Mo, entdo a sinterizacdo por plasma ocorre com a descarga
estavel sem a presenca de arcos, fornecendo um resultado semelhante ao da sinterizacdo
convencional. Este trabalho mostra a importancia de ter-se o cuidado na escolha do elemento de
liga apropriado para a sinterizacdo em fase liquida, como forma de evitar-se a formacdo de
compostos que desestabilizem a descarga pela reacéo com as espécies ativas do plasma.
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