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Resumo. Neste trabalho apresenta-se os resultados de um estudo comparativo entre os processos
de sinterizagdo em forno convencional e por plasma da liga Fe-0,7%P. Duas diferentes
configuragoes de descarga elétrica foram usadas neste trabalho: numa delas a amostra funciona
como catodo e na outra a amostra funciona como anodo (também denominada anodo-catodo
confinado). As amostras foram sinterizadas por plasma nestas duas configuragoes em atmosfera
de argonio e hidrogénio a 7,5 Torr por I hora numa temperatura de 1120°C. Os melhores
resultados de densificagdo foram obtidos na sinterizagdo por plasma. Medidas de densidades
geométricas mostram que resultados superiores de densificacdo da liga Fe-P foram obtidos com a
configuragdo anodo-catodo confinado. No entanto, a anadlise da superficie das amostras
sinterizadas mostra que um melhor selamento superficial foi obtido na configuragdo catodo. A
presenca da fase liquida transiente a 1050 °C ndo ocasionou a desestabilizagdo da descarga
elétrica na sinterizag¢do na configuragdo catodo.
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1. INTRODUCAO

A técnica tradicional para sinterizar compactados se da através de fornos resistivos, também
chamada de processo convencional de sinterizacdo, onde o calor € fornecido através da irradiacdo
térmica proveniente de umaresisténcia el étrica.

Um novo conceito de aguecimento por plasma foi desenvolvido pelos pesguisadores do
Laboratério de Materiais (LabMat) da Universidade Federal de Santa Catarina (UFSC) para
processar materiais metdlicos, mostrado em vérios trabalhos como (Muzart, 1997; Batista, 1998;
Batista, 1999 e Lawall, 2001). Normamente a configuracdo da descarga usada € aguela em que a
amostra funciona como catodo. Neste caso, a forma de aguecimento se da pelas inimeras colisdes
gue ocorrem na bainha catédica provocando a troca de cargas e energia cinética entre &omos e
moléculas de argbnio e hidrogénio produzindo espécies idnicas e particulas neutras rapidas que ao
chocarem-se com a amostra provoca 0 seu agquecimento. A peca a ser tratada se encontra totalmente
envolvida pelo plasma, caracteristica da configuracéo catodo. Nesta configuracédo é muito fregliente
a formagdo de microarcos podendo causar danos na amostra. Afim de evitar este problema um
outro esquema de eletrodos foi montado, 0 qual consiste em processar 0 materia na geometria
anodo-catodo confinado (amostra no anodo). Nesta configuragdo, a amostra é aguecida pela
irradiagdo térmica proveniente do catodo e pelo bombardeamento de elétrons e ions de baixa
energia, conforme (Chapman, 1980).
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Com a finalidade de analisar a influéncia das geometrias utilizadas no plasma e comparar seus
efeitos com o processo convencional de aguecimento, amostras de Fe-0,7%P foram sinterizadas em
forno convencional e por plasma na configuragdo catodo e anodo-catodo confinado. A escolha do
fosforo como elemento de liga se deve a caracteristica de ser ferritizante e formador de fase liquida
transiente a 1050°C ativando o processo de sinterizacdo.

2. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Foram utilizados p6 de ferro (DC177) e p6 de fosforo na forma de portador de liga (FesP) ambos
da Hoeganaes. Os pos foram pesados e adicionados a eles 0,8% de estearato de zinco, misturados
por uma hora em um misturador do tipo Y; em seguida foram compactados a 600Mpa em matriz
uniaxial de duplo efeito com 9,5mm de diametro.

A retirada do estearato de zinco (dewaxing) foi realizado em forno convencional e por plasma
na configuragdo anodo-catodo confinado. O dewaxing em forno convencional realizou-se em uma
temperatura de 500°C por 30 minutos, enquanto por plasma fez-se a 350°C por 30 minutos numa
atmosfera de hidrogénio, conforme (Santos, 2001).

O processo de sinterizagdo foi redlizado em forno convencional e por plasma nas duas
configuragOes citadas anteriormente. A sinterizagdo convencional foi realizado em forno tubular
de aguecimento resistivo, marca Jung, modelo TU3513, a temperatura de 1120°C por 1 hora. JA o
processo de sinterizagdo por plasma utilizou-se um reator cilindrico de vidro pyrex de 300mm de
didmetro por 300mm de altura protegidos lateralmente por chapas de ago inoxidavel para
confinamento do calor desprendido, sendo as vedagdes inferior e superior deste reator de chapa de
16mm de aco inox. O anodo foi aterrado e o catodo polarizado negativamente usando uma fonte de
tensdo pulsada de 5KW com periodo de pulso de 240ns. As condigdes de temperatura e tempo
foram os mesmos utilizados no processo convencional, 1120°C por 1 hora, com uma presséo de
1995 Pa (7,5 Torr) e fluxosde 0,8 cm*/se 3,2 cm*sde  hidrogénio e argdnio, respectivamente. A
temperatura do processo foi medida por termopar do tipo K.

As amostras foram caracterizadas utilizando um Microscépio Eletrénico de Varredura Philips
XL30, um Microscopio Otico Carl Zeiss-Jean Neophot 30 e um difratdmetro modelo Philips
X' Pert.

3. RESULTADOS E DISCUSSOES

A seguir, ser@o caracterizadas as amostras da liga ferro-fosforo, Fe-0,7%P, sinterizadas em
forno convencional e por plasma utilizando as configuragcbes geométricas de descarga elétrica
catodo e anodo-catodo confinado. O principal propésito deste trabalho é mostrar a viabilidade
préatica de se processar sinterizagdo por plasma de uma liga ferrosa, tendo o fésforo como um
elemento ferritizante e formador de fase liquida transiente a 1050°C. A tabela a seguir, mostra os
resultados de densificacdo antes e depois das amostras serem tratadas.

Tabela 1. Resultados de densificacdo das amostras tratadas

Amostras (configuracao) Densidade averde (kg/m°) | Densidade sinterizada (kg/m”)
Numero 01 (forno convencional) | 6950 7180
Numero 02 (forno convencional) | 6970 7210
Numero 03 (anodo-catodo) 6940 7240
NuUmero 04 (anodo-catodo) 6970 7300
NuUmero 05 (anodo-catodo) 6950 7210
NUmero 06 (catodo) 6970 7140
NuUmero 07 (catodo) 6960 7090
NUmero 08 (catodo) 6980 7090




As amostras referidas anteriormente foram sinterizadas obedecendo aos mesmos ciclos térmicos.

A figura (1) mostra as configuractes de descarga el étrica usadas no processo de sinterizagdo por
plasma.
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Figural. Configuragdo catodo (esguerda); e configuragdo anodo-catodo confinado (direita).
Esquemas concedidos por Pavanati (2000).

Realizou-se uma limpeza por quinze minutos a 500°C nas amostras tratadas por plasma com o
objetivo de reduzir alguns Oxidos e fornecer maior estabilidade a descarga, conforme mostra a
figura(2).
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Figura2. Ciclostérmicos de sinterizacdo por plasma e convencional mente

A figura (3.2) mostra a superficie da amostra sinterizada em forno convencional; a figura (3.b)
revela a superficie da amostra sinterizada por plasma utilizando a configuracdo anodo-catodo
confinado; e por Ultimo a micrografia (3.c) mostra a superficie da amostra sinterizada na geometria
de descarga catodo.



Figura 3. Amostras sinterizadas convencionalmente (a), por plasma na geometria anodo-catodo
confinado (b) e por plasma na geometria catodo (c)

Andisando a superficie das amostras na figura 3, observa-se que tanto noO processo
convencional como por plasma tem-se um bom resultado de sinterizagdo com formacdo dos
“necks’ entre particulas. No entanto, quando as amostras foram sinterizadas por plasma na
geometria catodo, notou-se que houve um melhor selamento superficial, conforme figura (3.c).
Esta amostra foi processada na geometria catodo, na qual uma diferenca de potencia de
aproximadamente 500V foi aplicada entre a regido luminescente e o catodo (amostra) ocasionando
um fluxo de ions fortemente acelerados da regido luminescente em diregdo ao catodo. Nessa
geometria e a uma pressdo de 7,5 Torr (@O000Pa) tem-se bombardeamento de ions e espécies
neutras rapidas na superficie da amostra com energia entre 10 e 60 eV. Como conseqiiéncia, tem-
se uma maior mobilidade dos aomos superficiais de ferro ocasionando um melhor selamento
superficial nessa geometria. JA na sinterizacdo realizada na configuragdo anodo-catodo confinado,
com a amostra no anodo (aterrado), o potencial da bainha anddica é tipicamente da ordem de 10V.
Neste caso, tem-se 0 bombardeamento de elétrons energéticos e ions com energia menor que 1eV,
causando uma mobilidade dos &omos superficiais muito menor que a configuragdo catodo (Mason,
1994; Chapman, 1980).

Os resultados de medidas de densidade apresentados na configuragdo anodo-catodo confinado e
catodo equiparam-se com os resultados obtidos no processo convencional. As amostras tratadas na
geometria anodo-catodo confinado apresentaram um ligeiro ganho de densificacdo, 7,25g/cm® +
0,04, em relagdo ao processo convencional, 7,19g/cm® + 0,02. J& na geometria catodo, os resultados
ficaram ligeiramente abaixo quando comparados com 0s processos convencional e por plasma na
geometria anodo, 7,11g/cm® + 0,03. A descarga na geometria catodo apresentou-se bastante
estavel, sem microarcos, mesmo na presenca de fase liquida a 1050°C, talvez pela baixa reatividade
do fosforo na presenca de hidrogénio atémico e pouco tempo de permanéncia da fase liquida
transiente.

Os difratogramas das amostras sinterizadas por plasma e convencionalmente estdo apresentados
na figura (4). Percebe-se que nenhuma fase além da ferrita foi encontrada quando se utilizaram as
duas configuracfes geomeétricas da descarga el étrica, catodo e anodo-catodo confinado. Os picos da



ferrita encontram-se mais aargados e levemente deslocados para esquerda, devido asolugdo solida
substitucional do fésforo.
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Figura4. Difratogramas das amostras sinterizadas

As micrografias (5.8), (5.b) e (5.c) da figura (5) representam as amostras caracterizadas por
microscopia 6tica com aumento de 500%, atacadas com nital 2%. As micrografias (5.d), (5.b) e (5.c)
s80 respectivamente amostra processada em forno convencional, amostra processada por plasma na
configuragcdo anodo-catodo confinado e amostra processada por plasma na configuracdo catodo.
Analisando as microestruturas observa-se que as amostras processadas convencionalmente, no
anodo e no catodo, mantiveram tamanhos de gréos aproximados, diferentemente dos resultados
apresentados para o ferro puro, onde ocorreu um maior crescimento de gréo (Lawall, 2000).

Figura5. Amostras sinterizadas convencionalmente (a), por plasma na goemetria anodo-catodo
confinado (b) e por plasma na geometria catodo (c)



3. CONCLUSOES

A liga ferrosa contendo fosforo sinterizada por plasma nas duas configuracdes de descarga em
regime anormal, catodo e anodo-catodo (amostra no anodo), apresentou bons resultados de
densificagdo. As amostras sinterizadas no catodo apresentaram melhor selamento na superficie
devido a mobilidade dos d&omos superficiais da amostra como resultado do bombardeamento dos
fons e neutros rapidos da bainha catdédica. A microestrutura nas duas configuracdes apresentou-se
homogeneizada sem crescimento de gréos. A presenca da fase liquida transiente a 1050 °C nado
ocasionou a desestabilizacdo da descarga €l étrica na sinterizacdo na configuracéo catodo.
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Abstract. In the present work, the characteristic of conventional furnace and plasma sintering of
Fe-0,7%P is investigated. The configuration of electrical discharge used in this work is that where
the sample works as cathode or anode (also called confined anode-cathode). The samples were
sintered in those configurations using argon and hydrogen atmosphere at 7,5 Torr a pressure and
temperature of 1120°C during 1 hour. Measurements of geometric density show betters results
when carry out at confined anode-cathode configuration compared to the conventional process. The
cathode configuration shown a better superficial sealing due to ions and neutrals fasts
bombardment which transfer energy to superficials atoms of sample give them mobility. The
electrical discharge was stable even with the presence of the transient liquid phase during the
sintering process at the cathode configuration.

Keywords. Plasma Sintering, Powder Metallurgy, Anode-Cathode and Cathode.



