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RESUMO

DESENVOLVIMENTO DE UM PROCESSO DE SINTERIZACAO A PLASMA
PARA O ALUMINIO COM AVALIACAO DA INFLUENCIA DA ATMOSFERA
GASOSA

Avancos recentes no processo de Metalurgia do Po possibilitaram a producéo de ligas de
aluminio com d&timas propriedades e capazes de serem aplicadas nas industrias
automotiva e aeroespacial. Dentre as principais vantagens destas ligas, estdo, a baixa
relagdo peso/resisténcia, a alta condutividade térmica e elétrica, e a alta resisténcia a
corrosao sob varios ambientes. Este trabalho teve como objetivo o estudo de um processo
alternativo de sinterizacdo do aluminio baseado na aplicacdo de plasma produzido por
descarga incandescente andmala. P60 de aluminio comercial foram misturadas com 1%
em peso de estearato de zinco (como lubrificante) e entdo compactadas sob presséo de
600 Mpa. A dimensdes das amostras compactadas (verdes) ficaram em aproximadamente
13mm de altura e 10mm de diametro e massa controlada em torno de 3,59. A fim de
analisar as diferencas das amostras antes e apds o processo de sinterizacdo, foram
calculadas as densificacOes para cada corpo de prova produzido. Posteriormente, as
amostras verdes compactadas passaram pelo processo de sinterizagcdo a plasma e
convencional, ambas com temperatura (500°C) e atmosfera definidas. A sinterizacdo
convencional foi realizada utilizando duas atmosferas, argénio puro e nitrogénio puro, e
0 processo a plasma empregou, além de argbnio e nitrogénio, o gas hidrogénio. Apos a
sinterizacao as amostras foram caracterizadas quanto a densificacdo, dureza, composicédo
quimica e rugosidade superficial, além disso, uma analise metalografica foi realizada por
Microscopia Eletrénica de Varredura (com EDS). Embora todas as atmosferas foram
efetivas na sinterizacgdo a plasma, o nitrogénio foi capaz de produzir a menor reducao de
densificagdo nas amostras, bem como a maior dureza e a menor rugosidade, dentre as
amostras tratadas a plasma. A utilizacdo do plasma também gerou uma melhor extracdo
do lubrificante, porém com um aumento significativo da rugosidade com relacdo ao

processo convencional devido a acdo do sputtering gerado pelo bombardeamento iénico.

Palavras-chave: Metalurgia do PO, Descarga Elétrica Andmala, Sinterizacdo a Plasma,
Aluminio.



ABSTRACT
DEVELOPMENT OF A PLASMA SINTERING PROCESS FOR ALUMINUM
WITH EVALUATION OF THE GASEOUS ATHMOSPHERE

The recent advances in Powder Metallurgy make possible the production of Aluminum
alloys with great properties and applicable in the automotive and aerospace industries.
Among the main advantages of these alloys, the low weight to strength rate, high thermal
and electrical conductivity, and the high corrosion resistance under several environments
can be pointed out. This work had as aim the investigation of an alternative sintering
process for Aluminum based on plasma glow discharge. Aluminum commercial powder
was mixed with 1 weight-% of Zinc Stearate (as lubricant) and then compacted under 600
MPa pressure. The dimension of the as compacted (green) samples were about 13mm of
height and 10mm of diameter and the mass around 3.5g. In order to analyze the
differences of samples before and after e sintering process, the densification was
calculated for each sample individually. After that, the green samples were sintered by
plasma and in a conventional resistive furnace with protected atmosphere, using
predefined temperature (500°C) and gas atmospheres. The conventional sintering was
carried out using two different atmospheres pure Argon and pure Nitrogen, and in the
plasma sintering, besides Argon and Nitrogen, Hydrogen was used. After sintering the
samples were investigated for densification, hardness, chemical composition and
roughness, besides that metallography analysis by Electronic Microscopy with EDS were
performed. Although all atmospheres were effective in the plasma sintering, the Nitrogen
was able to produce the lowest reduction in density, the highest hardness and the lowest
roughness, among all tested plasma conditions. The use of plasma also was responsible
for an more efficient extraction of the lubricant, however with a significant increase of
the roughness in relation to the conventional process, which was attributed to the
sputtering effect by ion bombardment.

Keywords: Powder Metallurgy, Abnormal Glow Discharge, Plasma Sintering,

Aluminum.
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1 INTRODUCAO

O crescimento da demanda industrial, principalmente do setor automotivo, exige a
fabricacdo de pecas ou componentes com elevada resisténcia e qualidade dimensional (near net
shape) aliado ao menor consumo de energia e tempo possivel. A metalurgia do p6 vem ao
encontro a estas exigéncias em funcdo do custo do produto final que, quando comparado a
outros processos metalulrgicos, continua sendo mais econdémico tanto energeticamente como
em relacdo a utilizacdo da matéria-prima conforme mostrado na Figura 1 (WHITTAKER, 1988;
TOTTEN & MACKENZIE, 2003).

Figura 1- (a) Aplicagdes da metalurgia do pd na indUstria automotiva e (b) comparacéo entre processos
metalUrgicos.
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Fonte: adaptado de (a) Whittaker, 1988 e (b) European Powder Metallurgy Association, 2007.

Uma das etapas mais importantes do processo de metalurgia do p6 é a sinterizacdo, ou
seja, de acordo com Castro & Benthem (2013) ela é definida como uma consolidacdo de
particulas, com devido controle da porosidade, através do aquecimento dos compactados na
temperatura aproximada de 2/3 da temperatura de fusdo do material. Para isso, 0 processo de
sinterizacdo apresenta como vantagem a seus produtos a precisdo dimensional, garantindo
geometrias e tolerdncias com alta repetibilidade, quando comparado com outros processos
convencionais de fabricacdo, bem como, apresenta menor tempo de execu¢do, menor consumo
de energia, maior limpeza na producao e facilidade de automacao do processo (UPADHYAYA,
2002; ASM HANDBOOK, 1998; TOTTEN & MACKENZIE, 2003).

Resumidamente, o processo permite a maxima utilizacdo de matéria-prima, tornando-
se atrativo quanto a facilidade de producéo de pecas com formas de alta complexidade, com
propriedades mecénicas controladas e bom acabamento superficial, como filtros de porosidade
controlada, pastilhas de corte, mancais auto lubrificantes, entre outros.

Dentre as inumeras técnicas de sinterizacdo existentes, a mais utilizada é a chamada

convencional, a qual utiliza equipamentos de aquecimento resistivo e atmosfera controlada. Por
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outro lado, a sinterizagdo a plasma (descarga elétrica ou luminescente) tornou-se a técnica de
maior destaque e vem sendo largamente estudada (LAWALL, 2001; LOURENCO ET AL 2002;
LOURENGCO ET AL, 2003; PAVANATI, 2005; CONSONI ET AL, 2007). O plasma é gerado
através de um campo elétrico criado pela diferenca de potencial entre dois eletrodos (catodo e
anodo) sob uma atmosfera gasosa a baixa presséo. Esta diferenca de potencial gera regides
distintas no plasma representados pela bainha catodica, regido luminescente e bainha anddica.
A bainha catddica é a regido onde ocorrem inimeras colisdes de ions e &tomos ou moléculas
neutras do gas com a superficie da amostra, promovendo seu aquecimento (CHAPMAN, 1980).

A escolha pelo processamento de materiais metalicos através da técnica de sinterizacéo
por plasma é justificada pela possibilidade de realizar tratamentos combinados em um Unico
ciclo de processamento, agregando maior qualidade aos materiais (BRUNATTO, 2000). Além
da sinterizacdo, que € o objetivo principal do processo, Lourenco (2004) cita a possibilidade de
inserir elementos de liga na superficie e/ou nucleo dos materiais simultaneamente ao
tratamento, e também a possibilidade de se realizar a limpeza da superficie das pecas por
sputtering, ou até mesmo a retirada de lubrificante (delubing) ou remocéo de ligante (debiding).

Diante as inUmeras pesquisas ja realizadas envolvendo o processamento por plasma de
materiais metalicos, podem ser exemplificados os estudos de Lourenco et al (2002) que
comparou os resultados da sinterizacdo convencional e a plasma para uma liga de Fe-0,7%P, 0
estudo de Montedo et al (2000) que analisou o processo de sinterizacdo de ligas metélicas Fe-
1,5%Si e Fe-1,5%Mo sob a configuracdo catodo e anodo, Pavanati et al (2007) que sinterizou
a plasma amostras de ferro puro sob a configuracdo Anodo-catodo confinado, entre outros.
Contudo, estudos deste mesmo ambito, para o aluminio, ndo séo evidenciados, o que torna de
grande valia a necessidade por esclarecimentos sobre o comportamento deste material sob 0s
efeitos do plasma.

Segundo Lumley (2011), o aluminio possui propriedades atrativas devido a
caracteristica de ser leve, possuir 1/3 da densidade do aco, possuir alta condutividade térmica e
elétrica, e principalmente alta resisténcia a corrosdo sob varios ambientes. A resisténcia a
corrosdo, segundo Khraisat & Jadayil (2010), deve-se ao fato do aluminio possuir uma forte
camada de 6xido em sua superficie. Ao adicionar elementos de liga ao aluminio, este material
tem suas propriedades melhoradas, a exemplo de sua resisténcia mecénica, podendo ser
comparada com as estruturas de aco. Em funcdo destas propriedades especiais, pecas
sinterizadas de aluminio podem ser aplicadas na industria, como por exemplo, automobilistica

e aeroespacial.
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Segundo Salazar (2007), ligas de aluminio da série 2xxx, 6xxx e 7xxx produzidas via
metalurgia do p6 sdo utilizadas comercialmente em relativas quantidades da inddstria no campo
de materiais compositos de matriz metalica, principalmente devido a reduzida massa do
aluminio, além dos custos reduzidos de producdo em comparacdo com outros materiais leves
tais como o titdnio e o magnésio. Adicionalmente, estes materiais compdsitos de matriz de
aluminio apresentam uma excelente resisténcia, ductilidade e comportamento em relacdo a
corrosdo. Muitos trabalhos sdo encontrados na literatura envolvendo a obtencdo de compdsitos
de ligas de aluminio por técnicas de metalurgia do p6 convencional, devido a versatilidade
destas técnicas, as quais compreendem, em geral, a mistura de pos, compactacao e sinterizacéo.
Contudo a técnica de sinterizagdo por plasma para o aluminio ainda é pouco estudada, e este
trabalho vem ao encontro desta necessidade.

Para este trabalho a Revisdo bibliografica abordara o que de mais importante tem sido
estudado sobre o assunto até o momento. O capitulo de Procedimento Experimental
apresentard como foram realizados os procedimentos experimentais para confeccGes das
amostras de aluminio, e também, a metodologia utilizada para o desenvolvimento do processo
de sinterizacdo a plasma e sinterizacdo convencional em forno resistivo, bem como apresentara
o0s procedimentos de analise das amostras verdes e sinterizadas. A seguir serdo apresentados 0s
Resultados e a Discussao referentes as caracteristicas apresentadas pelas amostras de aluminio
apos os tratamentos em estudo, e também a comparacdo entre os resultados obtidos com cada
processo de sinterizacdo, avaliando os pontos mais importantes das analises realizadas no
presente trabalho. Por fim, as Conclusbes encontradas serdo apresentadas como resultantes da

discussdo efetuada.
1.1 OBJETIVO GERAL

Este trabalho tem por objetivo desenvolver um processo para a sinterizagao do aluminio
assistido por plasma produzido por descarga incandescente anémala, utilizando diferentes
atmosferas de tratamento, como: argdnio, nitrogénio e hidrogénio.

1.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

- Adequar uma cé@mara inicialmente projetada para nitretacdo a plasma para a

sinterizagdo de amostras de aluminio;
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- Promover a sinterizacdo a plasma das amostras de forma continua e homogénea, ou
seja, sem interrupcdes com a formacao de arcos elétricos, que tendem a prejudicar o andamento
do processo;

- Comparar os resultados da sinterizacdo a plasma com os obtidos pelo processo
convencional em forno resistivo;

- Avaliar a influéncia da atmosfera gasosa durante a sinterizagcdo das amostras;

- Caracterizar as amostras quanto a densificacdo de sua matriz;

- Analisar quimicamente as amostras sinterizadas;

- Avaliar a morfologia superficial das amostras ap0s tratamento;

- Avaliar as possiveis fases formadas na microestrutura das amostras apds a sinterizagao;

- Avaliar a topografia superficial das amostras ap0s a sinterizacéo.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 ALUMINIO E SUAS APLICACOES

Aluminio é o material metalico ndo-ferroso com ampla variedade de utilizacdo e o0 mais
consumido no mundo. E conhecido por possuir excelentes propriedades fisico-quimicas, entre
as quais se destacam o baixo peso especifico, a resisténcia a corrosdo, a alta condutibilidade
térmica e elétrica, boa ductilidade, propriedade ndo magnética e a infinita reciclagem. Seu ponto
de fusédo é de 660°C (quando na pureza de 99,80%), 0 que € relativamente baixo comparado ao
do aco, que € da ordem de 1570°C, além da leveza, que é uma de suas principais caracteristicas.
Seu peso especifico é de cerca de 2,70 g/cm3, aproximadamente 35% do peso do aco e 30% do
peso do cobre. Essa caracteristica, aliada ao aumento da resisténcia mecanica por adicdo de
elementos de liga/tratamentos térmicos, torna o aluminio o metal de escolha para a indUstria
aeronautica e de transportes (ABAL, 2007; ASM HANDBOOK, 1998).

Por possuir alta afinidade pelo oxigénio, o aluminio é permanentemente recoberto por
uma camada de 6xidos, onde sua espessura depende da temperatura em que foi formada sob
determinada atmosfera de exposicao, particularmente a umidade (LUMLEY, 2011).

Tradicionalmente, componentes a base de aluminio sdo fabricados por vérias rotas e
podem passar por inimeros processos até adquirirem sua forma desejada. Dentre estas rotas, 0
aluminio forjado através de deformacdo mecanica por laminacdo, pode ser usinado até adquirir
a sua geometria final (CALLISTER, 2007 apud SWEET, 2014).

A segunda op¢do é fundir o aluminio, onde neste caso, 0 processo consiste em vazar o
aluminio liqguido em um molde com a forma incorporada do produto final. A terceira, menos
comum, é o método de manufatura de pecas de aluminio conhecido como metalurgia do po.
Aqui, o p6 de aluminio é consolidado na forma desejada e em seguida sinterizado para ter suas
propriedades mecanicas e fisicas melhoradas (SWEET, 2014).

As principais aplicagfes do aluminio s&o para o uso na construgdo civil, como
coberturas, fachadas, paredes, esquadrias, revestimentos internos e externos, cortinas em geral,
ventilagdo, iluminagdo, acabamentos, etc. Na inddstria de transportes tem sua utilizacdo em
caminhdes, 6nibus, carros, enfim, em diversas pe¢as e componentes que exigem alta resisténcia
mecanica aliada com baixo peso especifico, permitindo maior economia de carga e menor
consumo de combustivel. Na indUstria aerondutica e espacial tem sua utilizacdo em avides,
foguetes, componentes mecanicos em geral, e ainda, na inddstria automotiva, como carrocerias,

pistdes, blocos de motores, caixas de cambio, chassis e acessorios (ABAL, 2007).
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Schaffer (2004) cita a utilizacdo de pecas automotivas fabricadas em aluminio via
metalurgia do pd, por empresas como Ford, Daimler Chrysler e General Motors desde os anos
1990.

Outras aplicacGes para o aluminio, como as citadas por Bonaldi & Schaeffer (2010),
referem-se as espumas metélicas, ou seja, materiais de estrutura porosa que combinam as
propriedades celulares com metélicos, através da qual podem ser produzidas as chapas
sanduiches, que consistem em um corpo de aluminio com alta porosidade (espuma) e com faces
de chapas de aluminio ou aco, podendo ser fabricadas por diversas rotas. Esses materiais estdo
sendo utilizados em diversas aplicagcbes industriais como, estruturas leves, implantes

biomédicos, filtros, eletrodos, catalisadores, trocadores de calor e absorvedores de energia.
2.2 METALURGIA DO PO DE ALUMINIO

Outros atributos do aluminio estdo sendo explorados, como as boas propriedades que
podem ser alcancadas através da rapida solidificacdo ou adi¢do de disperséides para formar
compositos. Com isso, 0 p6 de aluminio é prontamente avaliavel, quanto ao seu uso em outras
areas da metalurgia do pd.

O processo convencional que envolve compactacdo e sinterizacdo pode ser utilizado
para a fabricacdo de pecas com todas as vantagens e desvantagens da metalurgia do p6. Uma
selecdo dessas pegas € apresentada na Figura 2. Pos elementares s&o utilizados nesses materiais,
levando a custos relativamente baixos de material e de fabricacdo. No entanto, as propriedades
sdo consideradas inferiores aos forjados, ou até mesmo, as ligas fundidas de aluminio
(TOTTEN & MACKENZIE, 2003).

Figura 2 - Pecas de aluminio sinterizadas pelo processo convencional de compactagao e sinterizacéo.

Fonte: (a) TOTTEN & MACKENZIE, 2003; (b) QIAN & SCHAFFER, 2010.
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Particularmente, compdsitos em matriz metalica a base de aluminio possuem
significativas aplica¢fes na metalurgia do p6 de aluminio (MPA). A MPA produz compdsitos
com forma bem proxima da definitiva (near net shape), com grande uniformidade na
distribuicdo da estrutura e uma microestrutura mais fina do que as outras técnicas de fabricacéo,
levando ao aumento significativo nas propriedades (TOTTEN & MACKENZIE, 2003).

Os mesmos autores citam também que h& muitas vantagens e a facilidade do processo a
um baixo custo, no que se refere a mistura do aluminio com outros elementos de liga ou misturas
elementares, para entdo promover as etapas de consolidacao e sinterizacdo. O pé elementar tem
normalmente maior compressibilidade quando comparado com o p6 sem elementos de liga,
reduzindo assim, o desgaste das ferramentas, aumentando a resisténcia e a densidade a verde.
Enquanto os pds pré-ligados oferecem melhorias significativas nas propriedades, sendo mais
dificeis de ser fabricados devido a sua alta resisténcia e microestrutura refinada, o que dificulta
a dispersdo das fases duras pela acdo de temperaturas de sinterizacdo utilizadas para sua
densificagéo.

Para a maioria dos materiais produzidos via MP, uma grande pressdo de compactacédo
resulta em compactados verdes de alta densidade final, sendo que para as ligas de aluminio a
compactacdo a frio utilizada, pode resultar em densidades a verde maiores do que as utilizadas
em pos de ferro (TOTTEN & MACKENZIE, 2003).

Pds de aluminio atomizados ao ar podem ser compactados a densidades tedricas acima
de 90% a pressdo de compactacdo de 165 MPa, enquanto que para os pos a base de ferro sdo
necessarias pressdes acima de 700 MPa para se atingir densidades similares (DUDAS & DEAN,
1969 apud LUMLEY, 2011).

Para reduzir o atrito entre 0s componentes compactados e a ferramenta, torna-se
necessaria a utilizacao de lubrificacdo, para evitar o seu desgaste (GERMAN, 1997).

O lubrificante utilizado na compactacdo do p6 de aluminio é geralmente a base de acido
estedrico, tendo sua utilizagéo através da mistura com o pé a um nivel entre 0,5 e 1,5% em peso.
Sua remogéo deve ser realizada em uma etapa anterior a sinterizagdo de pré-aquecimento
(LUMLEY, 2011).

2.2.1 Ligas de aluminio obtidas por MP
As ligas de aluminio fabricadas via metalurgia do pé se dividem em dois grandes grupos:

as ligas convencionais e as ligas avancadas. As ligas convencionais séo muitas vezes

comparadas com as composic¢Oes existentes de ligas de aluminio forjadas, com pouca ou
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nenhuma alteracdo de otimizacdo perante o processo de MP. Ja as ligas avancadas sdo
desenvolvidas para tirar proveito de inUmeros aspectos especiais, como ligas de alta
temperatura, de alta resisténcia ao desgaste, etc.

As ligas convencionais consistem da mistura dos pds elementares com adigcdo de
lubrificantes, passando posteriormente pelos processos convencionais de compactacdo e
sinterizagdo. A Tabela 1 lista um nimero de pds de ligas no qual s&o baseados nas ligas forjadas
da série 6xxx ou 2xxx, no qual a nomenclatura e composicdes destas ligas estdo dispostas
conforme ASM Handbook (1998).

Tabela 1 - Composi¢des das ligas convencionais obtidas por MP (% em peso).

Cu Mg Zn Si
601AB 0,25 1,0 0,6
602AB 0,6 0,4
201AB 4.4 0,5 0,8
202AB 4,0
MD-22 2,0 1,0 0,3
MD-24 4.4 0,5 0,9
MD-69 0,25 1,0 0,6
MD-76 1,6 2,5 5,6

Fonte: adaptado de (ASM HANDBOOK, 1998).

As ligas 201AB e MD-24 sdo ligas similares, sendo relacionadas com a liga 2014. Estas
ligas podem ter uma resisténcia relativamente alta e moderada resisténcia a corrosdo. A liga
202AB é designada para o forjamento, sendo especialmente adequada para o forjamento a frio.
As ligas 601AB e MD-69 sdo similares entre si, e estdo relacionadas com a liga 6061. Suas
propriedades principais sdo: boa resisténcia, ductilidade, resisténcia a corrosdo e podem ser
anodizadas. Por fim, a liga MD-76 baseia-se na 7075, possuindo boa resisténcia na condi¢édo
T6 (ASM HANDBOOK, 1998).

As ligas avancgadas sdo tipicamente de pés pré-ligados, sendo designadas através do uso
da taxa prolongada de solubilidade, que podem ser alcangadas pela rapida solidificacdo ou por
moagem de alta energia. Tais ligas sdo agrupadas de acordo com a sua necessidade de
utilizacdo. Os grupos séo: ligas de alta resisténcia a corrosao (série 7000), ligas Al-Li de baixa
densidade, no qual niveis maiores de Li ndo sdo possiveis por meios convencionais, ligas de
alta temperatura, normalmente utilizando elementos de baixa solubilidade como Fe, Mo, Ni, e
elementos de terras raras. Finalmente, as ligas Al-Si com resisténcia ao desgaste, médulos e
com menor coeficiente de expanséo térmica (TOTTEN & MACKENZIE, 2003).
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2.3 SINTERIZACAO

A sinterizacdo, conforme Kang (2005), é uma técnica de processamento utilizada para
a producdo de materiais metélicos e/ou componentes de pds ceramicos com densidade
controlada, através da aplicacdo de energia térmica. O objetivo da sinterizacdo, em geral, é a
producdo de pegas com reprodutibilidade, e se possivel, designar a sua microestrutura através
do controle de variaveis da sinterizacdo. Tal controle refere-se ao tamanho do grdo, densidade
dos sinterizados, tamanho e distribuicdo de outras fases, incluido o controle dos poros. Em
muitos casos, o objetivo final do controle da microestrutura é a preparacao de corpos com total
densidade e com estrutura de gréos finos.

Para Upadhyaya (2002), a sinterizacdo pode ser considerada como o processo onde
ocorre a ligacdo quimica entre um conjunto de particulas através de sua compactacdo sob
pressdo ou simplesmente do seu confinamento em um recipiente, formando um corpo coerente
sob a influéncia de uma temperatura elevada. A temperatura é geralmente inferior ao ponto de
fusdo do constituinte principal. A forca motora para que ocorra a sinterizacdo vem da reducéo
da energia livre total do sistema, a qual é acompanhada pela reducdo na area de superficie e
interface do compactado (JONGHE & RAHAMAN, 2003 apud SANTOS, 2014).

Os processos de sinterizacdo podem ser de dois tipos: sinterizacdo no estado sélido e
sinterizacdo no estado liquido. A sinterizacdo no estado liquido para o aluminio, conforme
Lumley (2011), é tipicamente conduzida sob a presenca de uma fase liquida, a fim de se atingir
alta densificacdo em um curto tempo de tratamento. Para Totten & Mackenzie (2003) a
sinterizacdo em fase liquida pode estar envolvida durante a sinterizagdo do aluminio. Ja na
sinterizacdo em estado sdlido, os mecanismos de transporte de massa s&o limitados a difuséo
de fases sélidas e de vapor.

Upadhyaya (2002) comenta também que grande parte da dificuldade em definir e
analisar a sinterizacdo sdo baseadas nas varias alteragdes no interior do material, podendo
acontecer simultaneamente ou consecutivamente. A densificagdo ou contracdo da peca
sinterizada € muitas vezes associada a todos os tipos de sinteriza¢des. No entanto, a sinterizagao
pode acontecer sem qualquer contracdo, expansdo ou nenhuma alteragdo dimensional
definitiva.

Segundo Thummler & Oberacker, (1993 apud Meier, 2013), a forga motora para que
ocorra a sinterizagdo pode ser obtida pela:

. Reducdo da superficie especifica do po, devido ao aumento das areas de contato

entre as particulas;
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. Diminuicdo no volume e/ou arredondamento dos poros;

. Eliminag&o do excesso de energia relativo aos defeitos cristalinos na massa de
po, imposto pelas etapas do processo de fabricacéo;

. Eliminacdo de gradientes de concentragdo na busca da homogeneizacdo do
material, em sistemas multicomponentes.

O processo de sinterizagdo é dividido em trés estagios (THUMMLER & OBERACKER,
1993 apud FUCHS, 2008):

a) Formacéo de contatos: no primeiro estagio da sinterizacdo, os contatos puramente
mecanicos entre as particulas (Figura 3a), ddo origem a contatos com continuidade de matéria
(Figura 3b);

b) Densificacao: neste estagio verifica-se o crescimento dos contatos entre as particulas,
resultando na alteracdo da forma e diminuicéo do tamanho dos poros, além de crescimento de
grdo. O compactado passa a apresentar duas fases distintas (matéria sélida densificada e
porosa), com perda da identidade das particulas de p6 originais (Figura 3b);

c) Isolamento, Arredondamento e Coalescimento dos poros: € o estagio final da
sinterizacdo apresentando uma taxa de densificacdo (retracdo) decrescente, onde 0s eventos
listados ocorrem simultaneamente, aliado a um excessivo crescimento de gréo. O coalescimento
é caracterizado pelo crescimento dos poros grandes as custas dos pequenos, uma vez que a
solubilidade de vazios é maior junto aos poros pequenos. Neste caso, um fluxo difusional de
vazios € verificado em direcdo aos poros grandes, explicando 0 mecanismo de eliminacéo de

poros pequenos (Figura 3c).

Figura 3 - Regido de contato entre particulas. (a) antes da sinterizagéo, (b) formagao dos “necks” e (c)
arredondamento e coalescimento dos poros.

a) b) C)
Fonte: FUCHS, 2008.



22

Para Totten & Mackenzie (2003) um tipico ciclo de sinteriza¢do do aluminio envolve 3

estagios, uma etapa de queima do lubrificante, um estdgio de sinterizacdo a alta temperatura, e
uma etapa de arrefecimento no interior do forno.

2.3.1 Fatores que influenciam a sinterizagéo

Variaveis do processo

Upadhyaya (2002) cita os fatores mais importantes envolvidos durante o processo de
sinterizacdo, que s&o: a temperatura, tempo e atmosfera do forno.

Temperatura de sinterizacdo: O aumento da temperatura de sinterizacdo aumenta muito
a taxa e a magnitude das mudancas que ocorrem durante a sinterizagéo.

Tempo de sinterizacdo: Embora o grau de sinterizagdo aumente com o tempo, o efeito
é pequeno em comparacgdo com a dependéncia da temperatura. A perda de forca motora com o
aumento do tempo em qualquer temperatura ¢ uma das razbes pelo qual é muito dificil de
remover toda a porosidade pela sinterizacdo. Uma tentativa deveria ser feita para tempos mais
curtos e temperaturas maiores para atingir as propriedades desejadas das pecas sinterizadas. No
entanto, o custo de manutencdo e o consumo de energia do forno, aumentam quando sua
temperatura de funcionamento é elevada.

Atmosfera de sinterizacdo: O controle da atmosfera de sinterizacdo é essencial para 0s

processos de MP. Uma discussdo mais aprofundada é dada no item 2.3.2.

Varidveis do material

Seguindo a listagem dos principais fatores envolvidos na sinterizacdo, por Upadhyaya
(2002), sabe-se que:

Tamanho da particula: levando em conta a sinterizacdo convencional, a reducédo do
tamanho de particula leva a um aumento da sinterizagdo. O menor tamanho de particula tem
uma maior rea poro/solido interfacial produzindo uma maior forca motora para a sinterizacao.
Ela promove todos os tipos de transporte de difusdo, por exemplo, a maior area superficial leva
a uma maior difusdo de superficie, tamanho pequeno de grdo promove a difusdo para os

contornos dos graos e difusdo de volume pela maior area de contato entre particulas.
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Forma da particula: Os fatores que levam a um maior contato intimo entre as particulas
e 0 aumento da &rea superficial interna, promovem a sinterizacdo. Esses fatores incluem a
reducdo da esfericidade e aumentam a rugosidade macro ou micro-superficial.

Estrutura da particula: Uma estrutura de gréos finos no interior de particulas originais
pode promover a sinterizacdo, devido ao seu efeito favoravel sobre os varios mecanismos de
transporte de materiais.

Composicao da particula: Adicdo de ligantes ou impurezas no interior do metal podem
afetar a cinética da sinterizacdo. O efeito pode ser prejudicial ou benéfico, dependendo da
distribuicdo e da reacdo da impureza. A contaminacéo da superficie, tais como a oxidacao, é
geralmente indesejavel. Fases dispersas dentro da matriz podem promover a sinterizacdo por
inibicdo de movimento de contorno de gréo. A reacdo entre as impurezas e qualquer metal base,
ou adicdo de liga a temperatura de sinterizacdo relativamente elevada, pode ser indesejavel.

Densidade a verde: Uma diminuicdo na densidade a verde significa um aumento na
quantidade de area superficial interna, e consequentemente, uma maior forca motora para a
sinterizacdo. Embora a mudanca percentual na densidade, aumente com a diminui¢do da
densidade a verde, o valor absoluto da densidade do sinterizado permanece mais elevada para

o material com alta densidade a verde.

2.3.2 Atmosferas de sinterizacao

Quase todos os metais de importancia técnica reagem com o gas da sua atmosfera
circundante, mesmo a temperatura ambiente, mas mais ainda, quando tratados a temperaturas
mais elevadas. A razdo mais importante para a utilizacao de atmosferas especiais de sinterizacdo
deve-se ao fato, do mesmo proporcionar protecdo contra a oxidacdo e re-oxidacdo dos pds
metalicos sinterizados. Ha muitas outras maneiras no qual a atmosfera de sinteriza¢do pode
influenciar o processo béasico de sinterizacdo. Ao reduzir os oxidos, a atmosfera pode criar
atomos do metal altamente méveis. Atomos de gas da atmosfera de sinterizacdo podem entrar
no compactado sinterizado via poros interconectados. Logo apds, eles podem ficar aprisionados
nos poros fechados, impedindo assim, a sua contracdo. Atomos do gas da atmosfera de
sinterizagdo podem também, difundir-se no metal. As vezes, estes atomos também podem ligar-
se com o metal (UPADHYAYA, 2002).

Um dos objetivos principais da sinterizacdo é a necessidade de se obter boas
propriedades nos materiais sob tratamento, sendo a escolha da atmosfera de sinterizagdo, como

no caso do aluminio, um efeito significativo nas propriedades finais e obtencao de boa precisao
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dimensional do sinterizado. O aluminio pode ser sinterizado em atmosferas de nitrogénio,
amonia dissociada, gas inerte (argbnio) ou vacuo (TOTTEN & MACKENZIE, 2003).

Hidrogénio: Atmosferas de reducao sdo, de longe, mais comumente utilizados para a
sinterizacdo de pecas metalicas. O hidrogénio puro é um excelente gas redutor, mas nao é
econdmico, exceto no caso de produtos de alto valor. O hidrogénio é muito inflaméavel, tendo
uma taxa extremamente alta de propagacéo da chama. Por causa de sua inflamabilidade, queima
com uma pequena chama, imediatamente ap0s o contato com o ar. Sua chama € um azul quase
incolor. O hidrogénio € o elemento mais leve; com massa especifica sendo apenas 0,069 em
comparacao com 1,0 para o ar. O gas tem condutividade térmica sete vezes maior do que o ar.
Devido a isso, ele acelera tanto o aquecimento como as taxas de resfriamento no trabalho em
fornos. As perdas térmicas em fornos sdo mais elevadas com hidrogénio do que quando se usa
gases mais pesados, menos condutores. As aplicacdes tipicas do hidrogénio sdo a reducao dos
Oxidos de ferro, molibdénio, tungsténio, cobalto, niquel e ago inoxidavel, entre outros
(UPADHYAYA, 2002).

Para a sinterizacdo do aluminio o gas hidrogénio ndo é o mais recomendado, devido as
baixas propriedades dos sinterizados (TOTTEN & MACKENZIE, 2003). Segundo Schaffer et
al (2005), ASM Handbook (1998), Pieczonka et al, (2005), o hidrogénio, quando utilizado
como atmosfera de tratamento, reduz fortemente a contragdo das amostras, prejudicando com
isso a eficiéncia da densificacdo e diretamente o processo de sinterizacéo.

Argonio: Argonio é inflamavel e inerte para todas as aplicacdes. Sua utilizacao € para a
sinterizacdo de metais refratarios e reativos e também para preenchimento em fornos a vacuo.
O argbnio é criogenicamente produzido a partir do ar. A sua pureza é muito alta, menor do que
0,0005% de oxigénio e um ponto de orvalho inferior a -68 °C. A sua massa especifica é 1,379
g/cm3, enquanto a condutividade térmica é de 0,745 (UPADHYAYA, 2002).

Nitrogénio: O nitrogénio é inerte para a maioria dos metais e ligas comuns. Uma vez
que é ndo inflamavel, também é utilizado como purga de seguranca para atmosferas
inflaméaveis. O principal constituinte do sistema a base de nitrogénio € em sua forma molecular,
sendo obtido a partir do ar, que consiste de cerca de 78% de N2, 21% de O2, 0,93% de argbnio,
0,03% de dioxido de carbono e uma pequena gquantidade de gases raros, tais como nednio e
hélio. Além disso, por ser um gas natural abundante e independente, possui as seguintes
caracteristicas:

- E muito seco, tendo um ponto de orvalho inferior a -65 °C.

- E muito puro, tendo menos que 10 ppm de oxigénio.



25

- E essencialmente inerte, mais comumente para materiais sinterizados e componentes
de forno, como muflas, correia transportadora, elemento de aquecimento, tubo radiante, dentre
outros (UPADHYAYA, 2002).

Durante a sinterizacdo do aluminio com atmosfera de nitrogénio, o nitrogénio pode
difundir-se para o interior da peca, facilitando a formacdo de nitretos de aluminio (SCHAFFER
& HALL, 2002; SCHAFFER et al, 2005).

O calor liberado durante a reacdo do aluminio com o nitrogénio para formar o nitreto de
aluminio pode induzir a uma fuséo local, que por sua vez melhora a sinterizacdo (SCHAFFER
& HALL, 2002). O que também pode ocorrer, é a formacédo de nitretos de aluminio no limite
dos poros fechados, reduzindo a pressdo no seu interior, podendo surgir dois efeitos na
contracdo. Primeiramente, a reducdo da pressdo dos poros desequilibra a forca motora,
induzindo o preenchimento dos poros (SCHAFFER et al, 2005). Por segundo, a pressao
reduzida dos poros aumenta a tensdo de sinterizagdo, aumentando a taxa de densificacdo devido
a solucdo de re-precipitacdo (SCHAFFER et al, 2008).

2.4 SINTERIZACAO A PLASMA

Enquanto na sinterizacdo convencional o aquecimento é transferido, eventualmente,
para o corpo sinterizado por radiacdo e conveccdo, na descarga luminescente ele é produzido
localmente pela colisdo das particulas do plasma com a superficie (SINKA, 2005).

A técnica de sinterizacdo a plasma consiste em posicionar as amostras em um dos
eletrodos (catodo ou anodo). Quando posicionada no catodo, a fonte principal de aquecimento
é 0 bombardeamento da amostra pelos ions e/ou neutros rapidos na bainha catodica (SEEBER
et al, 2010). Quando a amostra € posicionada no anodo, 0 seu aquecimento ocorre a partir da
radiacdo de calor proveniente do catodo, sem o bombardeamento idénico (LAWALL, 2001).

Quando uma diferenca de potencial é aplicada, diferentes eventos ocorrem quando ha o
choque de ions acelerados com o catodo, sendo que a maior parte da energia desses ions
incidentes sdo convertidos em calor e o restante em outros processos relacionados com a
movimentacdo dos atomos (CHAPMAN, 1980).

Sabe-se que as amostras sinterizadas a plasma neste trabalho fizeram parte do catodo,
e, portanto, torna-se indispensavel a revisdo dos mecanismos que caracterizaram 0 Seu

tratamento.
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2.4.1 Plasma

Segundo Alves Junior (2001), o plasma, também chamado de “plasma frio” ou “pouco
ionizado”, utilizado para processar amostras metalicas, ¢ formado quando se aplica uma tensao
DC entre dois eletrodos inseridos numa cdmara contendo gas a baixa presséo.

Chapman (1980), considera o plasma como uma descarga luminescente decorrente de
um gas parcialmente ionizado, constituido de concentracfes aproximadamente iguais de cargas
positivas e negativas mais um grande numero de espécies neutras.

Pavanati (2005) cita que as descargas elétricas sdo fendmenos observados quando um
gas se torna eletricamente condutor, e sob estas condi¢des, pode-se observar a presenca de
cargas elétricas que podem se mover atraves do gas, usualmente sob influéncia de um campo

elétrico, deixando o gas ionizado.

2.4.2 Descargas elétricas

Lourenco (2004) relata que a medida que se aplica uma diferenca de potencial entre dois
eletrodos, podem ser observados varios regimes de descargas. A curva caracteristica corrente

versus voltagem de uma descarga luminescente (Figura 4) representa os tais regimes.

Figura 4 - Curva caracteristica corrente versus voltagem de uma descarga luminescente.
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Logo que a tensdo € aplicada, surge uma pequena corrente elétrica. Isso é devido a
presenca de um pequeno numero de ions e elétrons gerados por Varios processos como, por
exemplo, ionizacdo por radiagdo cosmica ou por choque entre particulas do gas. No inicio a
corrente é aproximadamente constante. Com o aumento de tensdo, transfere-se energia para as
particulas carregadas de modo que elas possam produzir mais particulas carregadas por colisdo
com os eletrodos (emissdo de elétrons secundarios) e com atomos neutros do gas. Mais cargas
sdo criadas e ocorre um aumento uniforme da corrente. Esta regido é conhecida como descarga
Townsend. Quando o numero de elétrons e ions gerados € suficiente para compensar as perdas,
a descarga é auto-sustentada. O gas torna-se luminescente, a voltagem cai e a corrente aumenta
abruptamente, a descarga € entdo chamada de descarga normal. Nesse regime, a regido
luminescente ndo envolve a totalidade do catodo. Aumentando-se a poténcia aplicada, cresce o
recobrimento do catodo pela regido luminescente, sendo caracteristica desta regido que a
voltagem da descarga permaneca constante com a variacao da corrente. Apos a descarga cobrir
toda a superficie do catodo, o aumento da voltagem produz um aumento correspondente na
corrente da descarga. Este regime, € chamado de descarga anormal. Quando a densidade de
corrente alcanca valores em torno de 0,1 A/cm?, a temperatura do catodo aumenta e, além de
elétrons secundarios, sdo emitidos elétrons termoidnicos, promovendo outra avalanche e forma-
se uma descarga de arco de baixa voltagem e alta corrente. A descarga de arco deve ser evitada
para ndo danificar o catodo ja que podem ser alcangadas temperaturas acima de 5000 °C (VON
ENGEL, 1994 apud LAWALL, 2001).

2.4.3 Descarga luminescente anormal

Quando a descarga elétrica ocorre em regime anormal, sendo formada entre eletrodos
dispostos a distancia relativamente pequena, algumas regides desta descarga podem ser
classificadas através da distribuicdo de potencial apresentado. Ao se aplicar uma diferenca de
potencial entre os dois eletrodos (catodo e anodo) € possivel observar a presenca de trés regides
distintas na descarga (Figura 5): bainha catddica, regido luminescente e bainha anddica (VON
ENGEL, 1994 apud PAVANATI, 2005). Neste caso o catodo é polarizado negativamente
enguanto que o anodo permanece aterrado.

A caracteristica da distribuicdo de potenciais no plasma, sob o regime de descarga
luminescente anormal, esta relacionada com a manutencdo da descarga. Ao contrario do que se
poderia imaginar, o potencial ndo cai linearmente entre os dois eletrodos, mas, no entanto,

apresenta uma forma particular de distribuicdo conforme a Figura 5.
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Figura 5 - Regides do plasma e distribui¢do de potencial entre os eletrodos.
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A Figura 5 apresenta a distribuicdo de potencial de uma descarga elétrica em regime
anormal. A regido luminescente tem um potencial positivo e constante com aproximadamente
+10 V. Este potencial é denominado potencial do plasma (Vp). Dessa forma, os campos
elétricos ficam restritos as regides escuras da descarga elétrica, que sdo as bainhas catddica e
anodica. A bainha catddica tem um potencial equivalente a voltagem aplicada (Vcatodo + Vp)
ao catodo; enquanto que, a bainha anddica tem um potencial correspondente a Vp, que decresce
até zero pelo fato do anodo estar aterrado.

A regido correspondente a bainha catddica, também chamada de “escura”, € responsavel
pela aceleracdo de espécies carregadas eletricamente devido ao forte campo elétrico formado
proximo ao catodo. Os ions produzidos na regido luminescente que, aleatoriamente, atingem a
fronteira da bainha catddica sdo acelerados em direcdo ao catodo, polarizado negativamente,
provocando o bombardeamento iénico sobre o mesmo. fons acelerados podem se chocar contra
moléculas ou atomos neutros provocando a troca de carga, simétrica, tendo-se uma molécula
ou atomo neutro rapido e um ion lento, que sera acelerado deste ponto em diante. Assim, as
principais espécies que bombardeiam o catodo sdo ions e moléculas e/ou atomos neutros
rapidos (CHAPMAN, 1980). Este bombardeamento produz diversos tipos de reacdes com a
superficie, entre elas, a emissdo de elétrons secundarios. Estes elétrons sdo entdo acelerados em
direcdo a regido luminescente sofrendo uma série de colisdes com os &tomos e/ou moléculas do
gas. A regido equipotencial (luminescente) conhecida como luz negativa, deve estar presente
em todas as descargas em regime anormal. Elétrons secundarios provenientes da bainha
catddica podem colidir com atomos do gas nesta regido. As colisGes mais importantes sdo as

inelasticas que produzem ionizacao e excitagdo destes atomos. A relaxagédo de atomos excitados
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leva a luminescéncia do plasma enquanto que a ionizagdo cria novos elétrons e ions tendo-se
assim a manutencdo da descarga. Esta regido é caracterizada por possuir potencial positivo,
luminescéncia caracteristica e campo elétrico nulo. O potencial positivo € gerado pelo aumento
da populacdo de ions positivos nesta regido produzidos por um auto ajuste do plasma a fim de
aprisionar elétrons evitando que a descarga se apague. O fato de ndo haver campo elétrico nesta
regido faz com que as espécies carregadas eletricamente ndo sofram aceleracdo, comportando-
Se como espécies neutras do gas.

A maioria das reacfes no plasma ocorre na regido luminescente. Estas reacfes sao
responsaveis pela formacao de espécies ativas do gas, as quais sdo de grande importancia nos
tratamentos por plasma. Dentre as reacfes pode-se citar: ionizagdo, excitacdo, relaxacéo,
dissociacdo e recombinacdo (CHAPMAN, 1980; PAVANATI, 2005; BATISTA, 1998).

a) lonizacgdo: Os elétrons mais energéticos ao colidirem com o &tomo ou molécula

do gés, provocam a remocao de um elétron resultando em um ion e dois elétrons;

as principais reagdes séo (1) e (2):

e+ Ar » 2e + Ar? (1)
e+ H, > 2e+ Hjy (2)
b) Excitacdo: As colisdes entre elétron-atomos e molécula do gas, também podem

produzir a excitagdo que resultam nas principais reagoes (3) e (4):

e+Ar - e+ Ar’ (3)
e+ H, e+ H, 4)
Onde, * representa os estados excitados.

C) Relaxagdo ou emissdo: As moléculas ou os atomos no estado excitado tendem a
retomar ao seu estado fundamental ou de menor energia. Isto ocorre pelo
decaimento dos elétrons ao estado inferior de energia, resultando na emisséo de
luz. Deste fenbmeno, emissdo de fotons, resulta a luminescéncia da descarga (5)
e (6):

Ar* - Ar + hv (5)
H, - H, + hv (6)
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d) Recombinacdo: A recombinagdo é o processo inverso da ionizagdo. Para que esta
reacdo ocorra, h4 necessidade de um terceiro corpo que normalmente é a parede

do reator (7) e (8):

Art + e —— Ar (7)
Parede
+
H2 te Parede HZ (8)

Na Figura 6 sdo esquematizadas as principais rea¢des que ocorrem préximo ao catodo.

Segundo Fuchs (2008), pode-se observar que uma espécie ao atingir a superficie do
catodo pode:

a) sofrer reflexdo sendo geralmente neutralizada para o caso de um ion;

b) causar a emissdo de elétrons secundarios;

c) ser implantada no interior das camadas atémicas superficiais do substrato;

d) provocar uma colisdo em cadeia dos atomos superficiais do catodo, levando
possivelmente ao arrancamento de atomos metalicos para o plasma “sputtering”;

e) causar o aquecimento do céatodo;

f) causar rearranjos de ordem microestrutural no interior do material, aumentando sua
densidade de defeitos (por exemplo: vazios);

g) proporcionar reagdes quimicas com o substrato considerando a existéncia de espécies

reativas, tais como H, H2+, H2*, Ar+, Ar*, ArH+, entre outras.

Figura 6 - Reagdes que ocorrem entre as espécies do plasma e o catodo.
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2.4.4 Limpeza da superficie

A limpeza de superficies por meio do emprego de plasma a vacuo pode ser realizada de
diversas maneiras: sputtering, plasma etching ou qualquer combinacdo desses processos. O
propdsito do processo de limpeza é remover impurezas, como residuos de lubrificantes, po,
pequenas particulas, etc. O processo de limpeza mais favoravel, especialmente para a limpeza
de contaminantes organicos, como depdsitos de lubrificantes, é o plasma etching. Nesse
processo, a limpeza acontece pela reacdo entre o gas altamente reativo do plasma com os
contaminantes da superficie (GARCIA & BITTENCOURT, 2010).

Conforme Holland, (1977 apud Pavanati, 2005), a limpeza de superficies envolve a
remocao de possiveis residuos indesejados, tais como 6xidos, produtos metalicos e organicos.
Ja com o auxilio de descarga elétrica ela é geralmente realizada com atmosfera de oxigénio,
hidrogénio, nitrogénio ou com a mistura destes com um gas inerte, como o argdnio. Para a
eficiente realizacdo de diversos tipos de processamentos superficiais como pintura, deposicéo,
tratamentos de endurecimento superficial, entre outros, é necessario que a superficie da peca a
ser tratada esteja livre de 6xidos e contaminantes.

Atraveés do uso de descarga luminescente em regime anormal, varias técnicas de limpeza
provaram ser eficientes na remocdo de residuos, com amplas vantagens no que diz respeito a
reducdo do tempo de limpeza e reducdo da emisséo de poluentes (PAVANATI, 2005).

Quanto a limpeza de superficies de amostras obtidas via metalurgia do pd, a remocéo
do lubrificante inserido nas amostras, que tem a funcdo de reduzir o atrito entre a matriz de
compactacdo e as particulas do po, torna-se interessante a utilizacdo de descargas elétricas.
Além do aquecimento gerado pelo bombardeamento idnico na superficie do material, no qual
leva a temperatura de degradacdo do lubrificante, o fenbmeno de sputtering tem a funcéo de
promover a limpeza residual destas superficies. Quando a limpeza se d& por aquecimento,
Mafra (2008) cita a evaporacdo dos contaminantes de origem organica, como 0leos e graxas a
temperaturas da ordem de 400 °C. Enquanto que, a limpeza por plasma é favorecida por ser de

baixo impacto ambiental.
2.4.5 Sinterizacéo utilizando diferentes configuracdes de eletrodos
Com o intuito de se obter materiais com boas propriedades superficiais, diversos

trabalhos vém sendo realizados referentes a tecnologia do plasma, dentre as quais destacam-se

as sinterizagdes em catodo, em anodo ou com a utilizacdo de um anteparo que envolve as
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amostras, permitindo que as mesmas n&o sofram o bombardeamento i6nico direto, por exemplo,
a gaiola catddica.

Na configuragdo catodo, as amostras funcionam como catodo. Neste caso, a forma de
aquecimento se da pelas inumeras colisdes que ocorrem na bainha catddica provocando a troca
de cargas e energia cinética entre atomos e moléculas do gés, produzindo espécies idnicas e
particulas neutras rapidas que ao chocarem-se com a amostra provoca 0 seu aquecimento. A
peca a ser tratada se encontra totalmente envolvida pelo plasma, caracteristica da configuracdo
catodo. Nesta configuracdo € muito frequente a formacédo de microarcos podendo causar danos
na amostra (CHAPMAN, 1980).

Na configuracéo anodo, as amostras funcionam como anodo, e seu aquecimento se d&
pela irradiacdo térmica proveniente do catodo (LAWALL, 2001). Nesta configuracdo a amostra
sofre a acdo dos elétrons e ions de baixa energia (CHAPMAN, 1980). No entanto, para esta
configuracdo, ndo ocorrem mudancas relevantes na morfologia da superficie das amostras, mas
torna-se viavel a possibilidade de se poder adicionar elementos quimicos durante a sinterizag&o,
por meio dos a&tomos que sofreram sputtering no catodo (PAVANATI et al, 2007).

Quando na configuracdo se utiliza um anteparo metalico protetor, as amostras séo
protegidas do bombardeamento eletronico e i0nico de baixa energia (amostra no anodo).
Lourenco et al (2003) utilizou tal técnica de sinterizacdo e a chamou de “configura¢do forno
plasma”, semelhante ao processo convencional de sinterizagdo, em forno de aquecimento
resistivo. O aguecimento se da pela irradiacdo térmica proveniente do catodo.

A Figura 7 apresenta o desenho esquematico das diferentes configuracdes mencionadas.

Figura 7 - Desenho esquematico das vérias configuragdes utilizadas na sinterizacdo a plasma. (a) com a amostra
no catodo, (b) com a amostra no anodo e (¢) com um anteparo protetor sobre a amostra.
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Estudos variando as configuracdes de descarga elétrica mostram os diferentes efeitos
obtidos com a sinterizacdo a plasma, como no caso de Lourenco et al, 2002, que sinterizou por
plasma a liga Fe-0,7%P, utilizando as configurac6es catodo e &nodo em atmosfera de argonio
e hidrogénio, na temperatura de 1120 °C durante 60 min. Tal estudo apresentou os melhores
resultados de densificagcdo com a configuracdo anodo, no entanto, um melhor selamento
superficial da amostra foi obtido com a configuragéo catodo.

Montedo et al (2000) analisou o processo de sinterizacdo de ligas metélicas Fe-1,5%Si
e Fe-1,5%Mo sob a configuracdo catodo e anodo. A liga Fe-1,5%Si quando sinterizada no
catodo sofreu o bombardeamento excessivo dos ions, formando fase liquida em sua
microestrutura. A presenca dessa fase provocou a ocorréncia de arcos no processo, causando a
instabilidade do plasma e danos a superficie da amostra. Como solucdo para esse problema, tal
liga foi sinterizada na configuracdo anodo.

Maliska et al (2002) sinterizou amostras de ferro puro, utilizando as duas configuragdes
em atmosfera de 80% Ar + 20% H2. Como principal resultado obteve selamento superficial nos
poros das amostras de ferro, devido ao bombardeamento direto dos ions (configuracao catodo).

Diante os varios pesquisadores que estudaram a sinterizacdo dos materiais em geral, sob
as mais variadas configuracdes de descargas elétricas, a exemplo de Pavanati et al (2007),

utilizaram de aparatos experimentais como o da Figura 8.

Figura 8 - Aparato experimental de sinterizacdo a plasma.
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3 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Neste capitulo foram detalhados os procedimentos experimentais utilizados neste
trabalho. Primeiramente sdo apresentados o material e a metodologia para preparacdo dos
corpos de prova em estudo. Posteriormente, os procedimentos utilizados para a realizacdo das
sinterizacGes dos corpos de prova, tanto para o processo convencionalmente, quanto para o
plasma. Por fim, sdo abordados os métodos para analise das amostras verdes e sinterizadas.

A Figura 9 apresenta um desenho esquematico das etapas realizadas no decorrer deste

trabalho.

Figura 9 - Desenho esquematico das etapas realizadas neste trabalho.
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3.1 MATERIAL

Neste trabalho, a matéria-prima utilizada (fornecido pela empresa Alcoa) foi o p6 de
aluminio, com teor de pureza de 98%. O pé possui formato irregular e sua granulometria entre
30 a 100 um aproximadamente.

A Figura 10 apresenta a morfologia caracteristica do p6 de aluminio, obtida através da
andlise por microscopia eletrénica de varredura (MEV), com detector de elétrons secundarios
(SE).
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A Tabela 2 mostra a composicdo quimica do pé de aluminio segundo dados do

fabricante.

Tabela 2 - Composi¢do quimica do pd de aluminio segundo o fabricante (% em peso).
Al Si Fe Zn Elementos Residuais
98,62 0,25 0,85 - 0,15

3.2 PREPARACAO DAS AMOSTRAS

3.2.1 Curva de compressibilidade

Anteriormente a compactacdo das amostras foram necessarios estudos referentes a
compressibilidade do pé de aluminio, para identificar a pressdo 6tima de compactacdo, e com
isso garantir uma certa densidade no compactado. Sendo o0 aumento da pressdo de compactacao
diretamente proporcional ao aumento da densificagdo dos compactados verdes e ao decréscimo
da porosidade, tal trabalho tornou-se necessario para obter compactados com uma certa
resisténcia a verde e com densidade mais proxima possivel da densidade teérica do aluminio
(2,7 g/lcmd), fabricado por rotas convencionais, como conformagdo mecanica.

O primeiro passo desse método foi encontrar a densidade aparente do po, caracterizado
pelo primeiro ponto da curva de compressibilidade. O método consistiu no preenchimento
completo da cavidade da matriz com a quantidade de mistura pé/lubrificante. Com a massa

desse pd e o volume conhecido da cavidade obteve-se a densidade aparente.
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Com uma certa quantidade de p6 de aluminio de massa (m) inseridos na matriz de
compactacao, aplicou-se pressdes que variam de 100 a 1000 MPa, obtendo ao fim do trabalho,
um total de 10 amostras verdes, tendo a primeira amostra compactada pressdo de 100 MPa, a
segunda 200 MPa, e assim por diante. Efetuando os calculos necessarios a partir da massa e dos
dados dimensionais, obteve-se 0 volume das amostras verdes, e também suas respectivas
densidades. A curva de compressibilidade foi caracterizada pelo grafico densidade versus

pressdo de compactacdo indicando a presséo ideal de compactacédo (600 MPa).

3.2.2 Compactagdo das amostras

O p6 de aluminio foi compactado em uma matriz uniaxial de simples acdo, de aco AlSI
D6, através do uso da maquina universal de ensaios EMIC, modelo DL60000 com capacidade
maxima de 600 KN. A velocidade de compactacéo foi ajustada em 7 mm/min, utilizando-se da
pressdo de 600 MPa para todas as amostras compactadas.

O uso do lubrificante solido, estearato de zinco, misturado ao p6 de aluminio foi
importante para o processo de compactacéo, a fim de reduzir a resisténcia ao deslizamento das
particulas de p6 com as paredes da matriz. A propor¢do em peso de lubrificante adicionado na
mistura foi de 1% para cada 3,5 g de p6 de aluminio.

O produto da compactacdo foram amostras “verdes” cilindricas, com diametro de 13
mm e altura de 10 mm aproximadamente. A matriz utilizada possui didmetro de 13 mm, altura
de 52,40 mm e puncdes (superior e inferior) que configuram o aparato completo de

compactacao.

3.3 PROCESSOS DE SINTERIZACAO

A fim de analisar a influéncia da sinterizacdo nas amostras compactadas de aluminio,
foram utilizados 5 processos distintos de sinterizacéo, sendo eles:

- Sinterizagdo convencional com atmosfera de argonio;

- Sinterizagdo convencional com atmosfera de nitrogénio;

- Sinterizacdo a plasma com atmosfera de hidrogénio;

- Sinterizacdo a plasma com atmosfera de nitrogénio;

- Sinterizagdo a plasma com atmosfera de argénio.

A Figura 11 apresenta os processos de sinterizagdo utilizados neste trabalho.
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Figura 11 — Processos de sinterizagdo em estudo.
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Fonte: Autoria propria.

3.3.1 Sinterizagao convencional em forno de aquecimento resistivo

A sinterizacdo convencional foi realizada em um forno do tipo mufla, da marca Sanchis,
modelo ESP, onde as amostras sob tratamento sofreram os efeitos da irradiacdo térmica
proveniente das resisténcias elétricas no interior do forno. O processo foi realizado a
temperatura de 500 °C, durante 60 min de tratamento. Diferente do processo a plasma, o
tratamento ndo foi realizado sob um ambiente a baixa pressdo, mas para cada lote de amostras
sinterizadas, foi utilizada uma atmosfera de tratamento de alta pureza. Gases como argonio e
nitrogénio, com teor de pureza em torno de 99,99% foram os escolhidos para a sinterizacdo das
amostras compactadas de aluminio. A sinterizacdo foi dividida em 2 lotes, sendo o segundo lote
de amostras sinterizados para garantir a repetibilidade do processo e aumentar a confiabilidade
dos resultados obtidos neste trabalho.

A Tabela 3 apresenta os respectivos lotes de amostras sinterizadas no processo

convencional.

Tabela 3 - Lotes de amostras sinterizadas no processo convencional.

Processos de Sinterizagdo Lotes Quantidade de Nomenclatura das
amostras amostras
. . . - 1° 2 CAl, CA2
Sinterizacao convencional Argonio '
¢ g 20 3 CA4, CA5, CA6
Sinterizacado convencional Nitrogénio 1 2 CN1, CN2
¢ g 20 3 CN4, CN5, CN6

A preparacdo do forno consistiu no acondicionamento das amostras em seu interior,

seguido da abertura da valvula do gas de tratamento, programacéo do temporizador (timer) do
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forno, e por fim, o acionamento do forno. As amostras foram aquecidas a uma taxa de 10 °C/min
até a temperatura de sinterizacdo e o resfriamento foi feito na atmosfera do forno até a
temperatura ambiente.

Uma etapa importante do processo foi a retirada do lubrificante solido, inserido nas
amostras, realizado durante a rampa de aquecimento. O aumento da temperatura das amostras
faz com que o lubrificante seja transformado em gases, e logo apds, expelidos para fora da

mesma.

3.3.2 Sinterizacdo em reator a plasma

Para a sinterizacdo a plasma foi utilizado um reator cilindrico (comumente utilizado
para processos de nitretacdo) de aco inoxidavel AlISI 310, de 260 mm de diametro e 280 mm
de altura, sob o regime de descarga luminescente anormal. A fonte de tenséo utilizada foi do
tipo semi-pulsada, com acionamento manual.

A Figura 12(a) apresenta o desenho esquematico do processo de sinterizacdo a plasma

e a Figura 12(b) mostra a imagem do reator cilindrico utilizado para este trabalho.

Figura 12 - Equipamento utilizado na sinterizacdo a plasma. (a) Desenho esquemaético do processo e (b) imagem
do reator utilizado.
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Fonte: Autoria propria.

Para que o processo de sinterizacdo a plasma fosse adequadamente possivel para o
aluminio, uma avaliacdo anterior foi realizada, para revelar o real comportamento deste material
sob os efeitos da descarga incandescente anormal. Para isso, foram realizados alguns testes,
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cujos os melhores resultados séo caracterizados por um tratamento continuo e homogéneo, sem
interrupgdes e que pudessem viabilizar a sinterizagao.

Primeiramente, para a adequacdo da camara de sinterizacdo a plasma foi fabricado um
novo suporte para acondicionar as amostras, conforme Figura 13. Logo apds, com todas as
condigBes necessérias para a abertura do plasma, foram realizados os testes, onde a
determinacdo de pardmetros ideais, que sustentam todo o aparato (tensdo, temperatura,
pressdo), foi necessaria para se obter o processo que mais se adequasse a uma sinterizacao
completa, uniforme e sem a ocorréncia de arcos elétricos, no qual sdo de extremo prejuizo para
0 andamento do processo.

Figura 13 — Suporte das amostras.
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Fonte: Autoria propria.

As amostras alocadas sobre o suporte foram posicionadas sobre o catodo do
equipamento (p6lo negativo), através de um suporte de aco SAE 1020, de 140 mm de didametro
e 4 mm de espessura, por onde sofreram o bombardeamento superficial dos ions e moléculas
e/ou 4tomos neutros rapidos provenientes da regido luminescente do plasma. Nessa condicéo a
bainha catddica que circunda a amostras, tornou-se a regido onde ocorre aceleracdo dos ions
para a sua superficie, promovendo o seu aguecimento.

A temperatura das amostras foi medida através do contato de um termopar do tipo K
com uma falsa amostra de aluminio sinterizado (em forno resistivo), de mesma massa e
dimensGes das amostras sob tratamento. Apds a completa preparacdo do aparato experimental,
o reator foi posto sob o ambiente de vacuo, com a pressio em torno de 6x10* mbar, com o
intuito de remover o ar (oxigénio mais humidade) e/ou gases volateis que ali poderiam estar

presentes. Em seguida, para a abertura do plasma foi necessario a aplicagdo de uma tenséo de
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trabalho suficiente, em torno de 300 Volts, com a atmosfera de hidrogénio a baixa presséo (0,5
mbar).

A Figura 14 demonstra o antes, durante e o depois do processo de sinterizacao a plasma,
destacando as amostras posicionadas no catodo, bem como, apresentando suas respectivas

mudangas de aparéncias superficiais (morfologia).

Figura 14 - Amostras posicionadas no catodo. (a) Amostras verdes antes da sinterizacao, (b) amostras sendo
sinterizadas e (c) amostras sinterizadas.

Fonte: Autoria propria.

Para este processo, a remocao do estearato de zinco inserido nas amostras compactadas
foi tdo importante quanto a sinterizacdo em si. Durante esta etapa, uma condicdo de
instabilidade no plasma foi gerada, com acdo de micro arcos elétricos na regido superficial das
amostras em tratamento, decorrentes do processo de sputtering. A fim de evitar esse fenémeno,
que resulta em prejuizos as amostras e ao processo, foi necessaria a utilizacao de parametros de
processo mais brandos, como o uso de uma atmosfera a baixa presséo (0,5 mbar) por um tempo
suficientemente longo até o fim da ocorréncia de arcos. Outra alternativa para reduzir tais
prejuizos, foi a utilizagdo do géas hidrogénio, por ter a caracteristica estabilizadora nos processos
a plasma. Em ambos os processos realizados, ap6s o fim da sinterizacdo, as amostras foram
resfriadas no interior da camara, sob a mesma atmosfera de trabalho, até a temperatura
ambiente.

Com o surgimento de tais micro arcos durante a etapa de degradacéo do lubrificante, o
fendmeno de pulverizagdo (sputtering) atuou diretamente na superficie das amostras, ou seja,
promovendo a limpeza dos elementos que foram expelidos do interior para fora das amostras
compactadas.

A Tabela 4 apresenta os parametros determinados no desenvolvimento do processo, que

mais se adequaram para a sinterizacdo a plasma do aluminio.



Tabela 4 - Pardmetros de processo para as sinterizagoes a plasma.
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Processos de Etapas do Tempo Faixa de Taxg de Presséo .
Sinterizacao rocesso (min) Temperatura  Aquecimento (mbar) Gas
¢ P C) (°C/min)
o Aquecimento1 ~ ~20 Ta-200 5 0.5
Sinterizacao
Plasma Retirada do 60 200 - 05 H2
Hidrogénio Lubrificante
i ~15 200 - 500 10 0,5-35
Lotele? Aquecimento 2
Sinterizago 60 500 - 35
i i . Aquecimento 1 ~30 Ta-280 5 05-1 H2
Sinterizagéo
EIasrTJa_ Retirada do 90 280 - 1 H2
Nitrogénio Lubrificante
Lotele? Aguecimento 2 ~10 280 - 500 10 1-25 N2
Sinterizacéo 60 500 - 2,5 N2
Aquecimento 1 ~30 Ta-280 5 05-1 H2
Sinterizacao
Plasma Retirada do 140 280 ; 1 H2
Argbnio Lubrificante
Lotele? Aquecimento 2 ~10 280 - 500 10 1-25 Ar
60 500 - 2,5 Ar

Sinterizacao

*Ta — Temperatura ambiente.

A cada vez que se pretendia aumentar a temperatura das amostras (elevando a tensdo de

trabalho), a exemplo do “aquecimento 2 demonstrado na Tabela 4, foi percebida a ocorréncia
de um certo fendmeno para todos 0s processos envolvidos. Em uma condicdo de pressao
constante, havia um limite onde a temperatura ndo aumentava mais, sendo indispensavel o
aumento dessa pressdao. E durante tal aumento de pressdo, a temperatura crescia
exponencialmente, deixando de obedecer a taxa de aquecimento arbitrada. Para isso, 0 método
adotado foi sempre reduzir a temperatura (~20 °C), para posteriormente elevar a pressao de
trabalho.

Para complementar o raciocinio, durante o patamar entre a “retirada do lubrificante” e
inicio do “aquecimento 2”, foi necessario efetuar a troca de atmosfera, de acordo com cada tipo
de processo. O método utilizado durante esta etapa consistiu na total extin¢gdo do plasma
(retirada da tensdo) e fechamento da valvula do gas Ha, para posteriormente realizar a troca para
a atmosfera de sinterizacdo (N2 ou Ar) e aumentar gradativamente a tenséo de trabalho. Durante

esta etapa, a perda de temperatura e 0 aumento no tempo de aquecimento das amostras foram
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considerados como pontos negativos, mas ndo suficientes para prejudicar a eficiéncia do
processo.

Assim como na convencional, a sinterizacdo a plasma foi dividida em 2 lotes, com 3
amostras sinterizadas para cada lote.

A Tabela 5 apresenta os respectivos lotes de amostras sinterizadas.

Tabela 5 - Lotes de amostras sinterizadas no processo a plasma.

Processos de Sinterizacéo Lotes Quantidade de Nomenclatura das amostras
amostras

. o . o 1° 3 PH1, PH2, PH3
Sinterizacdo Plasma Hidrogénio 20 3 PH4, PH5, PH6
. . . . 1° 3 PN1, PN2, PN3
Sinterizacdo Plasma Nitrogénio 20 3 PN4, PN5. PN6
Sinterizacdo Plasma Argonio L 3 PAL PAZ, PA3
¢ g 20 3 PA4, PA5, PAG

3.4 ANALISE DAS AMOSTRAS

A fim de identificar as influéncias que os processos de sinterizacdo implicam as
amostras, foram realizadas andlises de densificacdo, analise quimica, microdureza Vickers,
microscopia eletronica de varredura, difracdo de raios-X e analise da rugosidade média nas

amostras.

3.4.1 Densidade das amostras

As amostras foram avaliadas antes e apds o processo de sinterizacao, sendo pesadas em
uma balanca digital de precisdo, da marca Ohaus, com carga maxima de uso de 4100 g e
resolucdo de 0,01 g. As dimensbes foram medidas através de um paquimetro digital, da marca
Insize, com resolucéo de 0,01 mm.

Para a andlise da densidade das amostras verdes, foram realizados célculos atraves de
suas massas e volumes. Uma amostra com completa densificacdo ndo possui porosidade em sua
microestrutura.

Para a andlise da densidade das amostras sinterizadas, os resultados foram obtidos
através do principio de Arquimedes, ou seja, 0s volumes encontrados das amostras foram
referentes aos volumes de liquido deslocado por elas, quando imersas em um recipiente com

agua e acopladas a uma balanca de precisao.
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3.4.2 Anélise quimica

A composicdo quimica das amostras sinterizadas (uma para cada processo) foi obtida
através da andlise de espectrometria de absorcdo atbmica de chama. O equipamento utilizado
foi o espectrometro da marca Spectro, modelo SPECTROLAB. Dentre os elementos analisados

foi destacada a presenca de impurezas em seu substrato.

3.4.3 Microdureza

Com o intuito de avaliar a resisténcia mecanica, foram realizados ensaios de dureza
Vickers na face e no interior (secdo transversal) das amostras sinterizadas nos diferentes
processos em estudo. Para isso, as amostras foram preparadas metalograficamente antes do
ensaio. Cada amostra foi lixada na sequéncia granulométrica de #320, #400, #600 e #1200, logo
apos polidas com alumina em suspensdo, com granulometria de 0,3um. Foram realizadas 10
identacOes aleatorias para cada amostra, atraves do uso de um microdurémetro automatico
digital, da marca Insize, modelo ISH — TDV1000, para cargas de trabalho de 50 e 500 gf.

3.4.4 Anélise por microscopia eletrénica de varredura

Para avaliar a morfologia resultante da superficie das amostras tratadas, bem como a
porosidade apresentada de acordo com cada processo de sinterizacdo estudado, foram obtidas
imagens por microscopia eletrénica de varredura (MEV), através do microscopio de varredura
da marca Zeiss EVO MA10, com detector de elétrons secundarios (SE). Também foram obtidas
imagens através de um detector de elétrons retroespalhados (BSE), para auxiliar na
identificacdo dos diferentes contrastes em funcéo da composicéo e do relevo das amostras. Em
seguida foi realizada a microanalise quimica elementar (EDS), com o intuito de apontar 0s

elementos constituintes presentes na microestrutura das amostras.

3.4.5 Analise por difratometria de raios-X

Para a caracterizacdo das fases que poderiam ser formadas nas amostras durante a
sinterizagdo, foi realizada a andlise por difracdo de raios-x (DRX). O equipamento utilizado foi
o difratdmetro da marca GE Seifiert Charon XRD M — Research Edition, utilizando de tubo de

raios-x de cromo (A=2,2897 A) e tensio de operacéo de 30 kV.
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3.4.6 Andlise da rugosidade média (Ra e Rz)

Para avaliar as influéncias que os diferentes processos implicam na regido superficial
(topografia) das amostras sinterizadas, foram realizadas andlises de rugosidade média Ra e Rz.
Para isso, a rugosidade média foi medida em 10 regiGes aleatorias na superficie. Visto que as
amostras tiveram apenas suas superficies limpas com algod&o e &lcool etilico. O equipamento

utilizado foi o rugosimetro portatil digital, da marca Mitutoyo, modelo SJ-210.



45

4 RESULTADOS E DISCUSSAO

Este capitulo apresenta os resultados obtidos através das analises mencionadas na

metodologia deste trabalho, bem como a discussao dos mesmos.

4.1 CURVA DE COMPRESSIBILIDADE

A Figura 15 apresenta a curva pressao de compactacio (MPa) versus densidade (g/cm?®)

para as amostras obtidas através do pd de aluminio.

Figura 15 - Curva de compressibilidade do pé de aluminio.
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Fonte: Autoria propria.

Foi escolhida a pressao de 600 MPa, conforme Figura 15, para a compactacdo do pé de
aluminio, apresentando uma densidade em torno de 2,6 g/cm?, bem proxima da densidade
tedrica do aluminio na condi¢do macico (2,7 g/cm®). A partir do acréscimo de pressio, foi
comprovado os maiores resultados de densificacdo, com consequente reducdo de porosidade
nas amostras verdes. Contudo para pressdes acima de 600 MPa, ficou evidente que 0 aumento

da densidade ndo mostrou ser tao significativo e, portanto, sendo desnecessario seu uso.
4.2 DENSIFICACAO NOS PROCESSOS DE SINTERIZACAO
Os resultados a seguir indicam o quanto as amostras se densificaram de acordo com

cada processo de sinterizagdo em estudo, ou seja, a densificagdo influencia diretamente na

quantidade de poros. Amostras com completa densificacdo sdo isentas de porosidade.
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4.2.1 Atmosfera de argobnio

A Figura 16 apresenta os resultados das densificacdes das amostras verdes e sinterizadas

nos processos convencional e a plasma em atmosfera de argonio.

Figura 16 - Média das densificacGes das amostras verdes e sinterizadas nos processos de sinterizagdo com
atmosfera de argonio.
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Fonte: Autoria propria.

Tais resultados apresentados na Figura 16, através da comparacdo dos processos
convencional e a plasma em atmosfera de arg6nio, evidenciam a semelhanca entre ambos 0s
processos (diferenca de apenas 1% na densificacdo dos sinterizados), resultando em amostras
sinterizadas com faixas de valores entre 92,36 e 93,62%, sendo o restante proporcional a

guantidade de poros em sua microestrutura.

4.2.2 Atmosfera de nitrogénio

A Figura 17 apresenta os resultados das densificagOes das amostras verdes e sinterizadas
nos processos convencional e a plasma em atmosfera de nitrogénio.

Comparando os resultados (Figura 17), ficou clara a diferenca entre as densificac6es das
amostras verdes, para ambos 0s processos utilizados, ndo sendo vista como um fator critico
para o resultado da sinterizacdo. A utilizacdo de um p6 com granulometria variada pode
justificar a diferenca desses resultados. Os valores de densificagdo das amostras sinterizadas
em atmosfera de nitrogénio foram praticamente os mesmos para ambos os métodos, ficando em
torno de 93%.
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Figura 17 - Média das densificacGes das amostras verdes e sinterizadas nos processos de sinterizagdo com
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Fonte: Autoria propria.

4.2.3 Atmosfera de hidrogénio
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A Figura 18 apresenta os resultados das densificacdes das amostras verdes e sinterizadas

no processo de sinterizacdo a plasma com atmosfera de hidrogénio.

Figura 18 - Média das densificacfes das amostras verdes e sinterizadas no processo a plasma com hidrogénio.
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Fonte: Autoria propria.
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Assim como nos outros métodos em estudo, a densificagdo dos sinterizados, no processo

a plasma com atmosfera de hidrogénio foi considerada satisfatéria, conforme Figura 18,

apresentando resultado levemente inferior, 92,63%. Contudo, tal resultado mostrou ser inferior

aos resultados de densificacdo obtidos no plasma com as outras atmosferas em estudo.
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4.2.4 Diferenca entre as densificacdes nos diferentes processos

A Figura 19 apresenta os resultados do calculo das diferencas das médias de
densificacdo entre as amostras verdes e sinterizadas para todos os processos de sinterizacao

estudados.

Figura 19 - Diferenca das médias de densificacdo entre as amostras verdes e sinterizadas.
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Fonte: Autoria propria.

Através da andlise dos resultados obtidos para todos os processos de sinterizacao
realizados, foi verificado a reducdo da média das densificacBes das amostras sinterizadas,
quando comparadas com as verdes, condicionadas ao aumento volumétrico decorrente do
tratamento, que podem ser justificados por estudos de Pieczonka et al, 2005, ou seja, pela
presenca de uma camada passivadora de 6xidos na superficie do pd, e na qual, de dificil reducéo,
podendo afetar a interdifusdo entre as particulas.

As diferencas das médias das densificacfes entre as amostras verdes e sinterizadas,
conforme Figura 19, indicam uma andlise qualitativa dos processos de sinterizacdo. As menores
variagcOes apresentadas, resultantes de todos os processos a plasma realizados, quando
comparadas com 0 processo convencional, podem ser evidenciadas pelo efeito do
bombardeamento direto dos ions com a superficie das amostras, causando o0 aumento de sua

densificacéo.

4.3 ANALISE QUIMICA DAS AMOSTRAS SINTERIZADAS

A Tabela 6 apresenta os elementos presentes nas amostras sinterizadas nos diferentes

processos de sinterizagao.
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Segundo a anélise quantitativa dos elementos quimicos constituintes da matriz de
aluminio dos corpos de prova sinterizados, demonstrados na Tabela 6, foi possivel confirmar a
presenca em maiores quantidades de zinco nas amostras tratadas convencionalmente quando
comparadas com o plasma. Tal fenémeno pode ser decorréncia de uma ineficiente degradacao
do estearato de zinco. Em contrapartida, a presenca de outros elementos restantes ja era
esperada, sendo considerados como impurezas do pé utilizado.

Tabela 6 - Analise quimica das amostras sinterizadas nos diferentes processos (% em peso).

Al (%) Fe(%) Zn (%) Si(%) Mg (%) Elementos Residuais (%0)

Convencional Argbnio 95,17 0,33 1,738 0,623 0,131 2,008
Convencional Nitrogénio 97,79 0,365 0,501 0,228 0,06 1,056
Plasma Hidrogénio 97 0,331 0,079 0,564 0,131 1,895
Plasma Nitrogénio 97 0,293 0,068 0,570 0,130 1,939
Plasma Argbnio 97 0,325 0,075 0,563 0,131 1,906

4.4 MICRODUREZAS VICKERS

4.4.1 Atmosfera de argbnio

Medidas na face

A Figura 20 apresenta as médias das microdurezas medidas na face das amostras

sinterizadas convencionalmente e a plasma com atmosfera de argénio.

Figura 20 - Média das microdurezas medidas na face das amostras para 0s processos de sinterizacdo com
atmosfera de argdnio. (a) com carga de 50 gf e (b) com carga de 500 gf.
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Fonte: Autoria propria.
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Nesta Figura 20, todos os resultados das médias de microdurezas obtidos atraves das
identacOes realizadas na face das amostras, para ambos 0s processos, sob a presenga da
atmosfera de argonio, apresentaram comportamentos semelhantes, tendo uma microdureza
proxima a superficie de aproximadamente 36 HV0,05. Como pode se observar, 0s valores
medidos para cargas maiores, foram menores, em torno de 28 HVO0,5. Isto deve-se a
possibilidade de as amostras sofrerem uma maior densificacdo na superficie do que em seu

substrato.

Medidas na secdo transversal

A Figura 21 apresenta as médias das microdurezas medidas na secao transversal das

amostras sinterizadas convencionalmente e a plasma com atmosfera de argonio.

Figura 21 - Média das microdurezas medidas na se¢do transversal das amostras para 0s processos de sinteriza¢éo
com atmosfera de argdnio. (a) com carga de 50 gf e (b) com carga de 500 gf.
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Fonte: Autoria propria.
O maior resultado apresentado da média das microdurezas na secéo transversal para o

processo a plasma com argonio (34,21 HVO0,05), conforme Figura 21, pareceu ser influenciado
pela homogeneidade de toda a microestrutura, semelhante ao valor medido proximo a superficie
da face da amostra (36,75 HV0,05) da Figura 20.

4.4.2 Atmosfera de nitrogénio

Medidas na face

A Figura 22 apresenta as médias das microdurezas medidas na face das amostras

sinterizadas convencionalmente e a plasma com atmosfera de nitrogénio.
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Figura 22 - Média das microdurezas medidas na face das amostras para os processos de sinterizagdo com
atmosfera de nitrogénio. (a) com carga de 50 gf e (b) com carga de 500 gf.
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Fonte: Autoria propria.

Para as sinterizacdes realizadas em atmosfera de nitrogénio a (Figura 22), representa 0s
maiores resultados de microdurezas quando comparados com 0S outros processos, sendo
destacado o valor 43,3 HV0,05 medido na amostra processada a plasma. Da mesma forma, que
o valor de 27,92 HVO0,5 ndo pareceu ser o resultado mais desejado, por ser um dos menores
valores apresentados. A possibilidade de haver um gradiente de temperatura nas amostras,
citado por Souza Junior et al, 2000, que faz com que a superficie tenha temperatura maior do
que o substrato, em decorréncia do bombardeamento i6nico superficial, pode dificultar o
processo de difusdo dos elementos constituintes da atmosfera de nitrogénio para o seu interior,
resultando em um interior mais macio do que a superficie, e com isso, caracterizando 0 menor
resultado medido. Tal fendbmeno pode ser resultante também da formacdo de nitretos na
superficie das amostras ou a maior densificacdo superficial gerada pelo bombardeamento direto

dos ions de nitrogénio, que também pode aumentar a dureza desta regido.

Medidas na secdo transversal

A Figura 23 apresenta as médias das microdurezas medidas na secédo transversal das
amostras sinterizadas convencionalmente e a plasma com atmosfera de nitrogénio.

O valor de 40,44 HVO0,05 apresentado na Figura 23, para a sinterizagdo convencional
com nitrogénio, comprova a efetividade do processo de difusdo dos atomos de N para o interior

das amostras, pois os resultados séo semelhantes aos medidos na superficie da mesma.
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Figura 23 - Média das microdurezas medidas na secdo transversal das amostras para 0s processos de sinterizacao
com atmosfera de nitrogénio. (a) com carga de 50 gf e (b) com carga de 500 gf.
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Fonte: Autoria propria.

4.4.3 Atmosfera de hidrogénio

Medidas na face

A Figura 24 apresenta as médias das microdurezas medidas na face das amostras
sinterizadas a plasma com atmosfera de hidrogénio.

Figura 24 - Média das microdurezas medidas na face das amostras para 0 processo de sinteriza¢do a plasma com
atmosfera de hidrogénio. (a) com carga de 50 gf e (b) com carga de 500 gf.
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Fonte: Autoria propria.

Para as amostras sinterizadas a plasma em atmosfera de hidrogénio, os resultados
demonstrados na Figura 24 foram bem recebidos, visto que a atmosfera de hidrogénio pode ser
prejudicial as amostras de aluminio durante a sinterizacdo (SCHAFFER et al, 2005). Um ponto

positivo para este processo foi a homogeneidade apresentada em toda a microestrutura, quando
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houve a comparacdo dos valores de microdurezas para ambas as cargas (30,18 HV0,05 e 27,09
HVO0,5).

Medidas na secéo transversal

A Figura 25 apresenta as médias das microdurezas medidas na segdo transversal das

amostras sinterizadas a plasma com atmosfera de hidrogénio.

Figura 25 - Média das microdurezas medidas na secdo transversal das amostras para o processo de sinterizacao a
plasma com hidrogénio. (a) com carga de 50 gf e (b) com carga de 500 gf.
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Fonte: Autoria propria.

Por fim, os valores apresentados na Figura 25, também podem ser influenciados pela
homogeneidade da microestrutura das amostras, devido a semelhanca dos valores entre a

superficie e o substrato dos corpos de prova.

45 RELACAO ENTRE DENSIFICACAO E MICRODUREZA NOS DIFERENTES
PROCESSOS

A Figura 26 apresenta a relagdo densificagéo (%) versus microdureza (HV0,05) da face
para todos os processos de sinterizagcdo em estudo.

Nela constam as amostras sinterizadas nos diferentes processos realizados neste
trabalho, sendo que uma andlise global foi necessaria para esclarecimento da relacdo
densificagdo versus microdureza medidos na regido superficial de tais amostras.

As influéncias das atmosferas de sinterizacdo impostas aos sinterizados foram
claramente observadas através da linha de tendéncia inserida no gréafico, visto que, para regioes

abaixo dessa linha, foi possivel identificar os menores resultados de microdurezas apresentados
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pela agéo do hidrogénio. Segundo Schaffer et al, 2005, ASM Handbook 1998, Pieczonka et al,
2005, o hidrogénio, quando utilizado como atmosfera de tratamento, reduz fortemente a
contracdo das amostras, prejudicando com isso a eficiéncia da densificacdo e diretamente o
processo de sinterizacdo. Todos esses efeitos negativos, afetam a resisténcia mecanica dos
sinterizados, tendo seus baixos valores de microdureza e densificagdo comprovados nesta

analise.

Figura 26 - Relacdo entre densificacdo e microdureza para 0s processos de sinterizacao.
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De forma contréria, para a regido acima da linha de tendéncia, o destaque foi dado as
amostras sinterizadas em atmosfera de nitrogénio, cuja utilizacdo desta atmosfera resultou em
melhores valores de microdureza e densificacao, sendo um efeito positivo para o processo. A
grande afinidade do nitrogénio em difundir-se para o substrato de aluminio, com a possivel
formagé&o de nitretos em sua microestrutura, pode comprovar os melhores resultados obtidos na
sinterizacdo (PIECZONKA et al, 2005), (SCHAFFER et al, 2005).

No plasma, tanto o argdnio quanto o nitrogénio promoveram bons resultados de
microdureza e densificacao, pois o efeito gerado pelo bombardeamento idnico superficial, pode
provocar o selamento da porosidade superficial, densificando consequentemente essa regido e
também, agregando resisténcia mecanica aos compactados. De forma detalhada, Consoni et al

(2007) estudou os efeitos de tal selamento em amostras de ferro puro.
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4.6 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA
4.6.1 Imagens de MEV - SE

A Figura 27 e a Figura 28 apresentam as imagens obtidas por microscopia eletronica de
varredura com detector de elétrons secundarios para as amostras sinterizadas
convencionalmente e a plasma com atmosfera de argdnio, respectivamente. As imagens
apresentadas s@o de pontos aleatorios da superficie das amostras, especialmente de regides onde

0s poros se destacam visivelmente.

Figura 27 — Imagens obtidas por MEV — SE para a amostra sinterizada convencionalmente com argdnio. (a) com
baixa magnificacdo e (b) com maior magnificacdo.

00 s
100 pm Mag= 437X EHT = 10.00 kV WD = 8.5mm 425KX  EHT=10.00 kv WD = 85mm

Fonte: Autoria propria.

Figura 28 — Imagens obtidas por MEV — SE para a amostra sinterizada a plasma com argénio. (a) com baixa
magnificagdo e (b) com maior magnificacao.
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Fonte: Autoria propria.

Na Figura 27(a) foi possivel visualizar uma superficie de forma mais homogénea.

Contudo, destacou-se a presenca de grandes poros dispostos em diferentes regides.
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A Figura 27(b) se trata de uma imagem com maior magnificacdo de um dos poros
presentes na Figura 27(a). Tais poros sdo de formato irregular e com tamanho aproximado de
100 pm.

A superficie apresentada na Figura 28(a) possui grandes irregularidades, pois o efeito
do processo a plasma implicou diretamente em seu aspecto. Seus poros, conforme Figura 28(b),
diferem dos poros das amostras sinterizadas convencionalmente (Figura 27b), cuja a
deformacéo plastica gerada pelo bombardeamento i6nico ficou evidenciada, provocando o seu
parcial selamento.

A Figura 29 e a Figura 30 apresentam as imagens obtidas por microscopia eletronica de
varredura com detector de elétrons secundarios para as amostras sinterizadas

convencionalmente e a plasma com atmosfera de nitrogénio, respectivamente.

Figura 29 - Imagens obtidas por MEV — SE para a amostra sinterizada convencionalmente com nitrogénio. (a)
com baixa magnificacéo e (b) com maior magnificacéo.
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Figura 30 - Imagens obtidas por MEV — SE para a amostra sinterizada a plasma com nitrogénio. (a) com baixa
magnificagdo e (b) com maior magnificagao.
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A sinterizagdo com atmosfera de nitrogénio foi capaz de proporcionar a superficie das
amostras 0s mesmos efeitos que o argonio, assim como os efeitos do bombardeamento idnico
repetem-se em mesma escala.

A Figura 31 apresenta as imagens obtidas por MEV - SE para as amostras sinterizadas

a plasma com atmosfera de hidrogénio.

Figura 31 - Imagens obtidas por MEV com detector de elétrons secundarios para o processo de sinterizacéo a
plasma com hidrogénio. (a) com baixa magnificacao e (b) com maior magnificacdo.
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Fonte: Autoria propria.

Através da analise das imagens adquiridas por MEV-SE, apresentadas nas Figura 27,
Figura 28, Figura 29, Figura 30 e Figura 31, foi possivel identificar os diferentes efeitos
causados na microestrutura das amostras sinterizadas pela acdo de ambos 0s processos, bem
como, a presenca de poros irregulares de diferentes tamanhos. De certa forma, as imagens
sugerem a interdifusdo das particulas de po, caracterizando a eficiéncia dos processos em
estudo.

4.6.2 Imagens de MEV - BSE e seus respectivos espectros (EDS)

A Figura 32 apresenta as imagens obtidas por microscopia eletrénica de varredura com
detector de elétrons retroespalhados para as amostras sinterizadas convencionalmente e a
plasma com atmosfera de argbnio.

Com a analise desta figura foi possivel identificar os contornos de grédos bem detalhados,
remetendo a eficiéncia do processo de sinterizacdo. Também, foi possivel identificar poros
situados nesses contornos, com formatos irregulares e de diferentes tamanhos.

Atraves da comparagdo entre as imagens geradas por BSE, na Figura 32, foi possivel

identificar certa diferenca na morfologia superficial das amostras. A microestrutura resultante
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da Figura 32(a) possui aspecto mais homogéneo e regular, enquanto a Figura 32(b) é composta
por inumeras imperfeicbes decorrentes de deformaces plésticas impostas pelo

bombardeamento idnico.

Figura 32 - Imagens obtidas por MEV com detector de elétrons retroespalhados. (a) convencional argonio e (b)
_plasmaargonio.
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Fonte: Autoria propria.

Electron Image 1

A Figura 33 apresenta 0s respectivos espectros gerados pela microanalise quimica
elementar (EDS) dos pontos localizados na microestrutura da amostra da Figura 32(a).

Figura 33 - Espectros obtidos por EDS para o processo de sinterizagdo convencional com argénio. (a) ponto
Ard.1 e (b) ponto Ar4.2.
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Fonte: Autoria propria.

As amostras sinterizadas convencionalmente em atmosfera de argbnio apresentaram
certa quantidade de zinco na sua microestrutura, sendo o0s outros elementos restantes
constituidos de 6xidos de aluminio e impurezas.

A Figura 34 apresenta os espectros (EDS) dos pontos localizados na microestrutura da
amostra da Figura 32(b). Conforme esta figura, foi possivel identificar apenas os picos

referentes a matriz de aluminio, bem como, os 6xidos nela presentes.



59

Figura 34 - Espectros obtidos por EDS para o processo de sinteriza¢do a plasma com argénio. (a) ponto Ar7.1 e
(b) ponto Ar7.2.
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Fonte: Autoria propria.

A Figura 35 apresenta as imagens obtidas por microscopia eletrénica de varredura com
detector de elétrons retroespalhados para as amostras sinterizadas convencionalmente e a
plasma com atmosfera de nitrogénio.

Assim como apresentado nas imagens obtidas por MEV - BSE (Figura 32), para as
sinterizacdes realizadas com atmosfera de nitrogénio (Figura 35), os contornos de gréos e

porosidades também sdo destacados.

Figura 35 - Imagens obtidas por MEV com detector de elétrons retroespalhados. (a) convencional nitrogénio e
(b) plasma nitrogénio.
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A Figura 36 apresenta 0s respectivos espectros gerados pela microanalise quimica
elementar (EDS) dos pontos localizados na microestrutura da amostra da Figura 35(a).

Com esta analise foi possivel observar a presenca de picos de zinco, que assim como na
Figura 33 (sinterizacdo convencional), podem estar associados a uma remocao ineficiente do
lubrificante estearato de zinco, durante a rampa de aquecimento.
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Figura 36 - Espectros obtidos por EDS para o processo de sinterizagdo convencional com nitrogénio. (a) ponto
L.1, (b) ponto L.2 e (c) ponto L.3.
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A Figura 37 apresenta os espectros (EDS) dos pontos localizados na microestrutura da
amostra da Figura 35(b). Os difratogramas gerados a partir desta analise apontam a presenca de
zinco novamente, mas em quantidade minima. Tal fendmeno pode justificar a eficiéncia da
degradacéo e extracdo do lubrificante na sinterizacdo a plasma, em decorréncia do sputtering
gerado pelo bombardeamento idnico neste processo. Contudo, no processo convencional a
extracdo ndo foi suficiente.

Figura 37 - Espectros obtidos por EDS para o processo de sinterizagdo a plasma com nitrogénio. (a) ponto Al.1 e
(b) ponto Al.2.
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Fonte: Autoria propria.
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A Figura 38 apresenta a imagem obtida por microscopia eletronica de varredura com
detector de elétrons retroespalhados para a amostra sinterizada a plasma com atmosfera de
hidrogénio. Atraves da analise desta imagem foi possivel identificar uma superficie contendo

varios poros, e, uma superficie bem irregular, devido a acéo direta do bombardeamento i6nico.

Figura 38 - Imagem obtida por MEV com detector de elétrons retroespalhados para processo de sinterizagdo a
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Fonte: Autoria propria.

A Figura 39 apresenta os espectros (EDS) dos pontos localizados na microestrutura da

amostra da Figura 38.

Figura 39 - Espectros obtidos por EDS para o processo de sinterizagdo a plasma com hidrogénio. (a) ponto R.1 e
(b) ponto R.2.
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Fonte: Autoria propria.

A partir das analises de EDS, foi possivel identificar a presenca de elementos como
oxigénio em todas as amostras em estudo, e para cada processo realizado, o que explica de fato

a avidez quimica do aluminio pelo oxigénio formando 6xidos em toda sua matriz.
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4.7 DIFRACAO DE RAIOS-X

A Figura 40 apresenta os difratogramas gerados pela analise DRX das amostras
sinterizadas convencionalmente e a plasma com atmosfera de argénio.

Através da analise da Figura 40, ndo foi possivel identificar a formagéo de fases na
microestrutura das amostras apds as sinterizagdes em atmosfera de argdnio. Foi percebido

apenas picos caracteristicos do aluminio puro.

Figura 40 - Difratogramas obtidos para os processos de sinterizagdo. (a) convencional argénio e (b) plasma

argoénio.
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A Figura 41 apresenta os difratogramas das amostras sinterizadas convencionalmente e
a plasma com atmosfera de nitrogénio. A anélise da Figura 41(a) indica a formag&o de nitretos
de aluminio durante a sinterizacdo convencional com atmosfera de nitrogénio, sendo

justificados pela presenca de trés picos caracteristicos no difratograma em estudo.
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Figura 41 - Difratogramas obtidos para os processos de sinterizagdo. (a) convencional nitrogénio e (b) plasma
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A Figura 42 apresenta o difratograma da amostra sinterizada a plasma com atmosfera

de hidrogénio. A analise desta ndo indica a formacdo de fases durante o processo de

sinterizacdo.

Figura 42 - Difratograma obtido para o processo de sinterizacao a plasma com hidrogénio.
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Resumidamente, os difratogramas gerados pela anélise de difracdo de raios-x, Figura
40, Figura 41, Figura 42 mostraram semelhanca quando comparados, com excec¢ao ao pico de
nitreto de aluminio identificado na Figura 41(a), para o processo de sinterizacdo convencional
com nitrogénio. Com base nesses resultados, esperava-se também a formacédo de nitretos de
aluminio no processo a plasma com nitrogénio, levando-se em conta seus melhores resultados
de dureza encontrados, 0 que ndo aconteceu. No entanto, esses maiores resultados de dureza
podem estar associados a uma maior densificacdo superficial nas amostras, agregando maior

resisténcia mecanica nesta regido.

4.8 RUGOSIDADE MEDIA

A Figura 43 apresenta o grafico gerado pelos valores de rugosidade média (Ra) medidos
nas superficies das amostras sinterizadas para todos os processos estudados.

A andlise deste grafico indica os maiores valores de rugosidade superficial para os
processos de sinterizacdo realizados no plasma, estando de acordo com os resultados ja
apresentados nas imagens obtidas por MEV, ou seja, justificando as modificacbes superficiais

produzidas pelo bombardeamento i6nico.

Figura 43 - Rugosidade média (Ra) nos diferentes processos de sinterizagéo.
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A Figura 44 apresenta o grafico gerado pelos valores de rugosidade média (Rz) medidos
nas superficies das amostras sinterizadas para todos 0s processos. Os maiores valores indicados
no grafico, novamente, sdo decorrentes dos processos a plasma, que tendem a gerar alta

irregularidade superficial.



Figura 44 - Rugosidade média (Rz) nos diferentes processos de sinterizacao.
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5 CONCLUSOES

Através deste trabalho foi possivel desenvolver um processo para a sinterizacdo a
plasma do aluminio, bem como avaliar a influéncia da atmosfera gasosa nos diferentes
processos de sinterizagdo utilizados. Também foi possivel comparar seus resultados com os
obtidos pelo processo de sinterizagdo convencional em forno resistivo.

Todas as amostras verdes apresentaram diferencas nos valores de densificacdo. A
utilizacdo de um material com granulometria heterogénea pode justificar tal comportamento.
Contudo, os resultados obtidos ndo impactaram significativamente na densificacdo final dos
sinterizados.

Quando o argbnio foi utilizado como atmosfera de sinterizacdo, 0 processo
convencional foi capaz de produzir amostras sinterizadas com 92,36% de densificacdo,
enquanto que, com o plasma a densificagéo final foi 93,62%. Com a atmosfera de nitrogénio,
as amostras sinterizadas convencionalmente e a plasma apresentaram densificacdo de 93,47%
e 93,29%, respectivamente. Apés a sinterizacdo a plasma com atmosfera de hidrogénio, as
amostras apresentaram densificacdo de 92,63%.

Com isso, pode-se concluir que os resultados de densificagdo das amostras sinterizadas,
utilizando diferentes composic¢Ges gasosas, mostraram ser semelhantes, no entanto, destacaram-
se 0s menores resultados obtidos para processo convencional com atmosfera de argonio e para
0 processo a plasma com atmosfera de hidrogénio.

A densificacdo das amostras foi reduzida (entre 1 a 4%) ap0s a sinterizacdo para todos
0s processos estudados, 0 que ja era esperado devido a camada de 6xidos presentes na superficie
dos corpos de aluminio. Por fim, A sinterizagdo a plasma com nitrogénio foi o processo capaz
de produzir a menor reducdo de densificacdo nas amostras (1,11%), caracterizando a eficacia
deste método.

A analise quimica revelou certa quantidade de zinco nas amostras sinterizadas
convencionalmente (entre 0,5 a 1,7% em peso), podendo ser causa direta de uma ineficiente
degradacéo e extracdo do lubrificante sélido (estearato de zinco) inserido nas mesmas durante
0 decorrer do tratamento. Em contrapartida, para as amostras tratadas no plasma foram
identificados apenas 0,07% em peso deste elemento, sugerindo o melhor processo para tal.

Os valores de microdureza medidos nas amostras sinterizadas, com carga de identacao
maior (500 gf), séo inferiores do que os medidos com cargas menores (50 gf), indicando uma
maior resisténcia mecénica superficial, ou seja, as amostras apresentaram uma diferenca de

aproximadamente 10 HV, partindo da superficie até uma regido mais proxima de seu nucleo.
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O processo a plasma com atmosfera de nitrogénio propiciou a obtencdo de amostras
com maior dureza superficial (43,3 HV), podendo ser em decorréncia da densificacdo gerada
pelo bombardeamento direto de ions de nitrogénio. J& com a atmosfera de hidrogénio, foram
apresentados os piores resultados (30,18 HV), cujos os efeitos maléficos de tal atmosfera na
sinterizagdo do aluminio sdo justificados pela literatura, ou seja, impactando na contragéo das
amostras e prejudicando a sinterizacdo. Com isso, o hidrogénio deixa de ser a atmosfera mais
indicada para a sinterizacdo do aluminio.

De acordo com as analises realizadas por MEV foi possivel identificar os efeitos gerados
pelo bombardeamento ibnico a superficie das amostras sinterizadas a plasma, caracterizados
pela deformacdo plastica imposta a regido superficial. Contudo, para as amostras tratadas
convencionalmente, foi possivel visualizar a manutencao de sua integridade superficial.

A partir das analises de EDS, foi possivel identificar a presenca de elementos como
oxigénio em todas as amostras em estudo, o que explica de fato a avidez quimica do aluminio
pelo oxigénio formando 6xidos em toda sua matriz. Também foi possivel identificar a presenca
de zinco na microestrutura das amostras sinterizadas convencionalmente, complementando os
resultados obtidos na analise quimica. Ja no plasma, a degradacédo e extracdo do lubrificante
mostrou ser mais eficiente, devido a acdo do sputtering gerado pelo bombardeamento i6nico
neste processo.

Os resultados de rugosidade foram confirmados nas imagens de MEV, indicando os
maiores valores para as amostras processadas no plasma, em decorréncia do bombardeamento

ibnico que tende a produzir irregularidades em sua superficie.
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6 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Ap0s concluidas as analises da influéncia de parametros do processo de sinterizacao a
plasma em amostras de aluminio, a sugestdo de novos trabalhos torna-se importante para que
outros pesquisadores possam dar continuidade nesta mesma linha de pesquisa. Dentre as
sugestdes principais destacam-se:

- Realizar a sinterizacao a plasma em amostras de aluminio com adicéo de elementos de
liga, como Mg, Cu, Si, em diferentes proporcoes;

- Modificar os parametros de processo como tempo e temperatura;

- Estudo da sinterizacdo a plasma com a presenca de fase liquida na amostra de aluminio;

- Explorar a realizacdo de tratamentos térmicos superficiais, ap0s a sinterizacdo, para
obtencdo de melhores propriedades em geral;

- Realizar a deposicdo de elementos na superficie das amostras (revestimento) para
aumento das propriedades tribolégicas;

- Avaliar o desempenho do material sem a utilizacdo de lubrificante durante a
compactacao, e caso Seja necessario 0 seu uso, inserir outros tipos de lubrificantes, tal como
ceras.

- Realizar compactac¢do a quente do p6 de aluminio;

- Explorar outras técnicas de sinterizacdo a plasma, como por exemplo, a mudanca na
configuracdo de descargas elétricas, ou até mesmo, a utilizacdo de gaiola catddica, que tem a

funcdo de impedir o bombardeamento direto de ions da atmosfera na superficie das amostras.
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