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Palavras-chave: descarga elétrica de catodo oco. sinterizagdo por plasma. “sputiering”.

RESUMO

Lste trabalho tem por objetivo apresentar o e¢studo prelimi-
nar da caracterizagdo do processo de aguecimento de
amostras cilindricas de ferro (catodo central), situadas con-
centricamente no interior de wm catodo externo de ago
ABNT 310 Q eferto de uma descarga huninescente anormal
anular é usado para simterizar compactados de fervo puro.
Propriedades da descarga eletrica de catodo oco. como a
afta raxa de iomzagdo aliada ao mecanismo de "spuite-
ring”, resultam na realizacao simultanea da sinterizagdo do
compactado com a incorperagio superficial de elementos
de liga provenientes do catodo externo (Cr e Ni no presente
cuso). As curvas de aquecinmento foram obtidas para espa-
cus radiais entre catodos da ordem de 3, 6 e 9 mm e pres-
soes variando de 0,6 a 6 Torr, em fungdo da poténcia de
uma fonte de tensdao pulsada, com temperaturas variando
entre 20 ¢ 13007 C. A descarga de catodo oco é mantida em
uma mistura de 80% A + 20% H-, em flixo de 2 cm’s. O
resultado da sinterizagdo de wn compactado de ferro du-
rante 2 horas, .a P30 C e para um espago entre catodos de
3.8 nun, permifiv verificar, por meio de analise em micros-
sonda, o enviguecimento superficial da amostra apresentan-
do cercade 2.50 £0,11% Cr ¢ 0,95 #0,10% Ni, em aromuos.

ABSTRACT

Thix paper deals with the heating process characterization
of clindrical iron samples (central cathodel). concentrically
placed in the AISI 310 steel external cathode. The anmdar
abnarmal glow discharge effect is emploved in order to sin-
ier pure ron compacted samples. Hollow cathode discharge
properties like high ionization rate associated to sputtering
mechanism are used to process the sintering deposition and
diffusion of allay elements in a superficial laver of the sam-
ple. The heating curves were oblained to inter-cathades ra-
dial space of approximately 3, 6 and Y mm and pressures

ranging from 0.6 fo 6 Torr, as a function of the voltage of

the pulsed power supply, and temperature varving from 20
lo (300 °C. The hollow cathode discharge was maintained
inu 50% Ar - 205 Hs, gas mixture. The gas mixture flow
was of 2 em’s. The sintering was carvied out during 2 hours
al 1150 °C. in the 5.8 mm inter-cathode space configuration.
The results showed a superficial laver of the sample contai-
ag 230 20 11% of Crand 0095 #0.10% Ni, in atoms.
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1. INTRODUCAO

O interesse no uso de técnicas assistidas por plasma no pro-
cessamento de materiais metalicos vem crescendo significa-
tivamente nos ultimos anos. A possibilidade de modificagdo
das caracteristicas superficials de um material, resultante do
bomburdeamento das superficies expostas pelas espécies do
plasma, alavancam o desenvolvimento de pesquisas na bus-
ca de novas ECNICas e processos.

Dentro desie contexto, merecem destaque as aplicagdes da
descarga elétrica de citodo oco. Coube a Paschen. em 1916,
um dos pnmeiros trabalhos publicados sobre este tipo de
descarga ' Atualmente, descargas clétricas de citodo oco
apresentam grande interesse tecnologico em diferentes tipos
de aplicagbes, tais como em fontes de luz, tratamentos su-
perficiais ~ °, espectroscopia atdmica, quimica de plasma
("plasmochemistry™), lasers ¢ vaporizagio de cdtodos ¢
amostras " e na sinterizagdo de material cerimico . A fe-
nomenologia envolvida no plasma ® ¢, em especial, em des-
cargas elctricas de catodo oco ', tém sido motivo de estudo
em diversos trabalhos de fundamentagio, onde sdo enfatiza-
das as caracieristicas das descargas luminescentes em cavi-
dades de catodos anulares (relages entre pressio, didmetro
do calodo central, espago radial entre catodos, espessuras de
bainhas catodicas, correntes ¢ densidades de correntes) * ¥ ¢
em cavidades de catodo cilindricas (influéncia de transfor-
magoes alotropicas no material do catodo sobre as caracte-
risticas da descarga ', estudos de sistemas de excitagio de
atomos € moléculas em descargas DC e pulsadas *, evolugdo
da densidade de dtomos metalicos na descarga causada por
“sputtering” ¢ vaporizagdo ” e estudos de alteragdes na geo-
metria de catodos decorrentes do “sputtering” '),

Em fungdo de alguns aspeclos basicos da descarga elétrica e

do processamento de materiais por plasma, tais como:

e caracleristicas inerentes a descarga elétrica em regime
anormal. que permitem o ajuste da corrente (¢. portanto,
da temperatura do material em processamento) contro-
lando-se o potencial aplicado nos eletrodos ;

e propriedades da descarga elétrica de catodo oco ', como
a alta taxa de iomzagdo (que permiie a obtengdo de ele-
vadas densidades de corrente, mesmo a baixas pressocs)
aliada a0 mecanismo de “sputtenng” *’

e caracteristicas peculiares ao processamento de materiais
por plasma. destacando-se a auséncia de polucntes resi-



duais. a qualidade da atmosfera ¢ a repetibilidade nas
condigdes de tratamento. como mostrado na sintcriza-
a0 de ago moxidavel por plasma '
€ aqui apresentado um processo de sinterizagdo de materiais
metalicos em descarga de catodo oco DC pulsada.

Partindo dos fendinenos envolvidos na descarga elétrica de
catode oco. foi verificada a viabilidade de (a) sinterizar e
(b) alterar superficialmente a composigio quimica de
amostras de [erro posicionadas como o citodo central em
um sistema de cdtodo oco.

O desenvolvimento deste processo tende a ser estratégico

UnL VEZ qUE 0 mesmo permite;

» aoblengio de temperaturas elevadas - 0 aquecimento é
realizado pelo bombardeamento da superficie da amos-
tra pelas espécies ionizadas ¢ neutras do plasma:

» a modificagdo da composigdo quimica da superficie do
material em progessamento - o que infere em alieragdes
(que possam otimizar propriedades como desgaste, cor-
rosdo ou fadiga, bem como preparar convenieniemente
a superficie do material para tratamentos ulteriores;

e ¢ por fim. a realiza¢do de um tratamento adicional na
mesma plania (nitretagdo por plasma. por exemplo).
clevando significaivamente a qualidade do produto e
reduzindo os custos de fabricagio

Este trabalho tem por objetivo apresentar o estudo prelimi-
nar da caracterizagdo do processo de aquecimento de amos-
tras cilindricas de ferro (catodo central), situadas concentri-
camente no nterior de um catodo externo de age ABNT
310, visando o mapeamento das condigdes de processo que
pernutam realizar posieriormente a sinterizagdo de compac-
tados de ferro. Neste estudo. procurou-se verificar a influén-
cia dos principais pardmetros da descarga elétrica de catodo
oco. em fungio da poténcia de uma fonte de tensio pulsada.
com eénfase especial sendo dada para o espagamento radial
entre catodos. pressdo ¢ tensdo de pico.

2. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

N figura 1 encontra-se representado, de forma esquemitica.
O aparalo expenmental construido para o desenvolvimento
do presente trabalho,

A escolha do ago ABNT 310 como material do catodo ex-
LCrno Visou garanlir a presenga de uma grande quantidade de
clementos de higa, disponibilidade de fornecimento ¢ facili-
dade para a manufatura dos cdtodos.

No estudo deste processo, o catodo externo atua como con-
linador geometrico do plasma além de servir como alvo ou
lonte de elementos de liga para a descarga elétrica, por um
mecamsmo de “sputtering” de atomos metdlicos causado
pelo bombardeamento das espécies lonizadas e neutras do
plasma.

Na concepedo do projeto de reator procurou-se garantir a
possibilidade de uma montagem independente entre os cito-
dos central e externo, com auséncia de contato elétrico, a

32

3 4

. 2

< -
T Illlllllll:
. :
~ 2 1 :
Vi
T
r[l—-—l'* .

1

E

Um

Suporte da amostra (catodo central) @ 9.7 x 12 mm, com
termopar tipo K. Previsto para amostras cilindricas de ate
@ 9,6 mm;

Catode externo eilindrico (oco) @ 21,3 x 25.4 mm. Centro
posicionado a 190 mm da base,

Anleparos térmicos constituidos de chapas planas e cilin-
dricas (anodo). O pnmeiro anteparo cilindrico envolvendo
os catodos apresenta @ 103 x 205 x 1 mm (chapa de ago
moxidavel);

Janela para observagio,

Carcaga do reator: @ 350 x 380 mm, em ago inoxidavel
ABNT 316 (aterrada, constituindo-se no Anodo),

Tomada para medida de pressdo da cimara de processa-
mento: Baratron, faixa de 0-10 Tor;

Saida para a bomba de vicuo,

Entrada de alhimentagao da mistura gasosa. Condutor e dis-
tribuidor de gas tubular com @ 9.5 mm: extrermdade do-
brada na forma de anel com @ 80 mm, apresentando 10 fu-
ros de @ 1,0 mm equidistantes e posicionada a uma altura
de 300 mm da base do reator;

Um = medigfio da tensio media:
[ee = medigdn da corrente no catodo central;
It = medigdo da corrente total.

Figura 1 - Representagiio esquematica do aparato
experimental

fim de se poder medir individualmente as correntes elétricas
em cada um dos catodos.

A estrutura de sustentagie do catodo eéxterno foi posicionada
a 70 mm do centro, junto a base do reator. O catodo externa
apresenta uma unido soldada com a haste horizontal. O pro-
cesso utilizado foi TIG e o metal de adigio ago ABNT 309,
de modo a manter a estrutura austenitica do metal base.




A montagem dos citodos procurou prever uma possivel
compensagdo de posicienamento relativo dos mesmos, de
modo a garantir a concentricidade durante a sinterizagio.
Esta precaugdo ¢ necessiria devido a dilatagdo linear da
haste horizontal, que fixa o catodo externo Junto a sua es-
trutura de sustentagio, ¢ devido a uma eventual acomoda-
¢d0 de componentes sujeitos a tensées elasticas, sob vacuo
e em lemperaturas elevadas.

O sistema elétrico (figura 1) é formado por trés cletrodos,
sendo dois catodos ¢ um dnodo. O dnodo. aterrado ¢ ligado
a0 positivo da fonte, é constituido pela carcaca do reator
Juntamente com a estrutura de chapas que envolve ambos os
citodos. Essa estrutura tem a finalidade de atuar também
como antepare térmico, refletindo a radiacio emitida pelas
regides luminescentes ¢ pelas superficies aquecidas, exer-
cendo. assim, influéneia no resultado da medicio de tempe-
ratura.

A fonte utilizada ¢ de tensido pulsada apresentando um peri-
odo de pulso de tensdo de 200 us (tempo de puiso ligado +
tlempo de pulso desligado). Essa forma de alimentacdo do
plasma tem a vantagem de diminuir a possibilidade da des-
cdrgd entrar em regime de arco, o qual é altamente prejudi-
cial a0 processo devido as elevadas lemperaturas
(T>3000°C) resultando, geralmente, em danos na amostra
Uma protegio suplementar de interrupcao da descarga elé-
trica baseada na medida da vanagio de corrente foi instalada
na fonte de alia tensio, mierrompendo a descarga pelo corte
da corrente quando da existéncia de OUCIO 4rcos, uma vez
que os mesmos podem levar a descarga para o regime de
arco.

O cirodo central € constituido por um suporte de agco ABNT
1020, com @ 9,7 x 12 mm. onde ¢ apoiada a amostra a ser
sinterizada, Para a oblengdo das curvas de aquectmento, o
ciodo central for carregado com wma amostra de ferro sin-
terizada. Em cima dessa amostra sinterizada foi colocada
umd amostra de sacrificio de ago ABNT 1020, com @ 9.7 x
+.0 mm, com o objetivo de completar o preenchimento do
talodo central ¢m um comprimento no minimo idéntico a0
do citodo externo (da ordem de 26.0 + 0.5 mm ). Esta medi-
da foi adotada de modo a garantir uma descarga lumines-
cente anular * homogénea, gerando um bombardeamento
mais uniforme em toda a superficie lateral do catodo central.
envolvido pelo catodo externo. As temperaturas. variando
cntre 20 ¢ 1300 °C. foram medidas por meio de um termopar
cromel - alumel, do tpo K. de didmetro 1.5 mm. posiciona-
do @ uma profundidade de 8 mm no interior do suporte das
amostras (ver figura )

Os catodos externos foram usinados a partir de tubos de ago
ABNT 310 (em atomos: 24.50% Cr. 16.20% Ni, 1.50% Mn,
1.50% S, tragos de C. balango em Fe) com didmetros inter-
nos especificados de 15,93 | 21.25 e 27.95 (+ 0.05) mm,
comprimento de 254 mm e parede de 2.0 mm. resultando
em espagos radiais entre cilodos ledricos de 3.2 . 5.8 e 9.2
mm, respectivamente. O acabamento da superficie lateral
inierna dos catodos foi obtido por meio de lixamento em

torno mecinico, com aplicagio sucessiva de lixas 320, 400,
600 e 1000.

Em funcio de todo o estudo ter sido realizado com uma
fonte sem estabilizagdo de tensdo na entrada da mesma, os
experimentos foram realizados sujeitos s flutuagdes de ten-
sdo da rede elétrica (flutuagdes maximas da ordem de 380 V
+ 5% foram observadas). Em decorréncia deste fato ¢ consi-
derando-se também a dificuldade de se obter a condigdo de
regime térmico para determinadas situagdes, devido a parti-
cularidades inerentes ao processo, optou-se por estabelecer
como condi¢do de equilibrio taxas de aquecimento de até
2.5 °C/ min, ou inferiores a isso.

Além do estudo com diferentes €spacgos entre citodos, pro-
curou-se determinar também as condigdes de aquecimento
variando-se as presses entre 0.6 ¢ 6 Torr ¢ utilizando-se
tensdes de pico de: 460 £ 15 V, 510 + 15 V., 560 + 15 V B
72020V

A poténcia fornecida ao processo foi controlada pelo tempo
de pulso ligado Foram utilizados, para um periodo de 200
s, os tempos de 8, 20, 30, 40, 50, 60, 70. 80, 90, 100, 110,
120, 140, 160 ¢ 180 ps, de acordo com os indicados nos re-
sultados. Deve-se enfatizar, ainda. que ambos os catodos fo-
ram submetidos a uma mesma diferenga de potencial, atra-
vés de uma ligagdo elétrica em paralelo.

O procedimento de limpeza do reator apos abertura do
mesmo para a montagem expenimental dos cdtodos. previa-
mente & determinagdo das curvas de aquecimento, for divi-
dido em trés etapas:

® limpeza dos citodos, dos componentes refratarios ¢ das
amostras de ferro, em éter de petroleo sob ultra-som du-
rante 15 minutos;

* obtengdo de vacuo limite de 10™ Torr. com lavagens
(no minimo duas) sob fluxo de argdnio ¢ hidrogénio
(gases com pureza de 99.999%);

® ¢ uma pré - descarga elétrica, em alto fluxo, com aque-
cimento do catodo central nas temperaturas de 450 °C
(antecedendo 4 obtengdo de medidas sem citodo exter-
no) e de 950 °C (antecedendo i obtengiio de medidas
com citodo externo).

Todas as curvas de aquecimento foram obtidas com fluxo de
2 cm'/s, na mistura gasosa de 80% Ar + 20% H. (mistura
que otimiza 0 efeito de aquecimento por plasma '), Para a
realizacdo das medigdes procurou-se manter no citodo cen-
tral uma temperatura irucial nunca superior a 50 °C. Com o
objetive de verificar o efeito de citodo oco. as curvas de
aquecimento foram comparadas com as medigdes de tempe-
raturas obtidas em descarga linear, realizadas com a retirada
do catodo externo, em condigdes experimentais similares
aquelas obtidas em descarga luminescente anular

E importante ressaltar que, devido s caracleristicas da des-
carga clétrica de catodo oco, o presente processo apresenta
grande sensibilidade a pequenas variagdes de parimetros.
com énfase para o espago radial entre citodos, a pressdo. a
poténcia fornecida ao sistema ¢ a limpeza do processo
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(impurezas na descarga). Neste sentido, pode-se prever, em
termos de repetibilidade de resultados, variagdes nas medi-
das de temperaturas consideravelmente elevadas, podendo
chegar a diferengas da ordem de 10%, caso condigdes idén-
ticas de processamento ndo sejam garantidas.

Com o objetivo de realizar o processo de sinterizagio em
descarga cleétrica de catodo oco, amostras cilindricas de ferro
(p6 Ancorsteel 1000C) foram compactadas com @ 9.5 x
10,0 + 0.5 mm e massa cspecifica a verde de 7,00 + 0.10
g/lem’. Em fungdo da lubrificagdo das paredes da matriz ¢
dos pungOes. as amostras no estado a verde apresentam tra-
¢os superficiais de estearato de zinco.

As sinterizagdes foram realizadas por 2 horas, a 1150 °C,
com fluxo de 2 cm’/s, na mistura gasosa de 80% Ar + 20%
H. Como pardmetros de processo foram utilizados um es-
pago radial entre catodos de 5.8 mm, pressdo de 3 Torr e
tensdo de pico da ordem de 460 V. Na montagem dos cdto-
dos também foi utilizada uma amostra de sacnficio posicio-
nada sobre 0 compactado de ferro, conforme explicado ante-
riormente.

O procedimento adotado na sinterizagio do compactado de

ferro fot dividido em quatro etapas:

» realizagdo de pré - descarga a 450 °C, durante 30 mi-
nutos. na pressdo de 1 Torr;

s  ajuste da pressdo para 3 Torr, com o agquecimento.até o
patamar de sinterizagio a uma taxa de 25 + 5 °C / nun;

e sinlerizagdo com subseqiiente resfriamento realizado
sob fluxo, na mistura gasosa de tratamento.

A caracterizagio da amostra sinterizada foi feita por meio de
microscopla eletronica de varredura e por andlise em mi-
crossonda. Procurou-se observar os aspectos metalograficos
relacionados com a evolugdo da sinterizagdo do compactado,
com &nfase a morfologia da porosidade residual, e quantifi-
car a composi¢do quimica superficial do material sinteriza-
do. modificada pela deposi¢do de elementos de liga (cromo
¢ nuiquel) arrancados do catode externo, pelo mecanismo de
“sputtering”.

3. RESULTADOS E DISCUSSAQ

Na Figura 2 tem-se representado o estudo do aquecimento
do catodo central em fungdo da pressio de wabalho e do
espaco radial entre catodos (a). Estes resultados foram obti-
dos para um tempo de pulso higado fixo de 40 ps e tensdo de
pico (Up) de 470 £ 5 V. As temperaturas observadas para as
quatro condigdes distintas de processo (aquecimentos em
descarga lincar, sem catodo externo (C.E.), ¢ para a = 3.2
5.8 e 9.2 mm) sdo apresentadas na Figura 2a. Os incremen-
tos de temperatura, obtidos pelo efeito de catodo oco (AT)
em relagio 4 descarga elétrica linear, podem ser observados
na Figura 2b.

Da analise destes resultados pode-se constatar a existéncia

de uma faixa de pressic que tende a otimizar o efeito de ca-
todo oco em termos de aquecimento do catodo central. ocor-
rendo entre | e 2 Torr. a qual ¢ uma fungio da poténcia for-
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Figura 2 — Curvas de aquecimento em fung¢iio da
pressdo, para as 4 condigdes de processamento (a
=3,2; 5,8 ¢ 9,2 mm e sem catodo externo), Up =
470 V e ton = 40 us: (a) Temperatura do citodo
central; (b) Incremento de temperatura pelo efei-
to de catodo oco [AT = Tea) - Tsem C.E)).

necida ao processo (ver Figura 3). A medida que o espago
entre catodos ¢ diminuido, a faixa de pressdo na qual este
cfeito ¢ otimizado muda para valores de pressdes maiores.
Este mesmo comportamento tambeém € verificado com rela-
¢do 2 estabilidade da descarga elétrica, conforme serd visto
adiante. Cabe ressaltar que a medida realizada com os pari-
metros de | Torr e com a = 3.2 mm leva a uma condicdo de
instabilidade da descarga elétrica, o que pode explicar a
ocorréncia da grande vanagio na medida de temperatura ob-
servada para este ponto. em particular, e que foi de + 15%
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Figura 3 - Curvas de aquecimento em funcao do tempo de pulso ligado para tensio de pico
(Up) de 460 V: (a) para a pressao de 3 Torr; (b) para a pressdo de 1 Torr; (¢) para a pres-
sd0 de 0,6 Torr; (d) comparativo entre as pressoes para a =58 mm.

Apesar de antiga (data de 1930 - ref. 167) . a explicagdo do
fcnOmenv de catedo oco consiste na coalescéncia das regi-
des lunuaescentes 4 medida que o espago entre catodos & re-
duziao, dando origem a uma intensa lununosidade ¢ a den-
sidades de correntes mutto elevadas, quando comparadas a
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uma descarga lincar. Esse cfeilo € resultante da enussdo de
elétrons secundarios (induzida pela emissdo de quantum de
ultravioleta da descarga ¢ pelo bombardeamento dos cato-
dos) que sdo acelerados em dire¢do 4 regido luminescente.
em um movimento oscilatorio causado pelos campos repeli-
dores presentes nas bamnhas catodicas. desencadeando um



mntenso mecanismo de iomzagdo e de excitagio. Estes as-
pectos facilitam a compreensdo da maior intensidade de
aquectmento verificada para as condigdes que levam a um
menor valor para o produto “p.a” (pressdo vezes distincia
entre calodos), que € diretamente relacionada com a densi-
dade de corrente e. portanto, com a intensidade dos meca-
mismes de manutengdo da descarga elétrica.

Para pressdes elevadas (p > 2 Torr), a eficiéncia do aqueci-
mento pelo efeito de catodo oco diminui consideravelmente
em relagdo a faixa de pressdo considerada ideal (Figura 2b).
Constatou-se. ainda. uma tendéncia de diminuigio da dife-
renca de temperatura  para um  valor constante. o qual é
maior a medida em que se diminui o espago entre citodos. E
provavel que. com o aumento da pressdo, a interagdo entre
as regides lununescentes sgja amenizada. Com o aumento da
pressio, atraves das colisbes com dtomos ou moléculas. a
energla cinética dos elétrons diminui. Desta forma, para uma
mesma poténcia fornecida a descarga elétrica, a espessura da
regido luminescente diminui. bem como o efeito de catodo
oco. Esta lupotese ¢ suportada pela afirmagio recente * de
que. em pressoes elevadas, as regides luminescentes negati-
vas junto as superficies dos citodos em uma descarga anular
tomam-se independentes, com as duas descargas operando
em paralelo ¢ independentemente.

Na Figura 3 sfio apresentadas as curvas de aquecimento para
as + condigdes de processamento em fungdo do tempo de
pulso ligado (ton), Essas curvas foram obtidas utilizando -
s¢ tensdo de pico da ordem de 460 V ¢ pressdes de 3, 1 ¢ 0.6
Torr (Figuras 3a. 3b e 3c. respectivamente). Na Figura 3d
foram posicionadas juntamente, para comparagio. as curvas
dc aquecimento obtidas para a = 5.8 mun e para as trés pres-
sdes de estudo.

As condigdes de aquecimento que levam a lemperaturas ele-
vadas, indicadas para o processo de smierizagio, sio prati-
camente observadas para a pressdo de 3 Torr (Figura 3a) A
condicdo de menor espago entre catodos (a = 3.2 mm) com
cleno de catodo oco muito acentuado, resulta na dificuldade
de controle do processo e leva a temperaturas muito cleva-
dus. mesmo para lempos de pulse ligado pequenos (ton = 40
us). A condigdo considerada ideal para processamento (no
presente estudo) ocorre para a = 5.8 mm, uma vez que tem-
peraturas clevadas (T > 1200 °C) sdo obtidas para lempos de
pulso ligado mtermedidrios da ordem de 80 ps. Para a con-
digdo de espago entre catodos maior (a = 9,2 mm) tempera-
turas em torno de 1200 C podem ser atingidas desde que se
utilize o limite de poténcia da fonte, com tempo de pulso li-
gado de 183 ps. Uma vez que 0 mecanismo de sinterizagiio
de ferro necessariamente depende da redugio adequada de
oxidos superficiais presentes nas particulas de pd do com-
pactado, quando da sinterizagio ¢ esperada uma liberacio de
dtomos de oxigénio para a descarga elétrica o que pode re-
sultar, segundo estudos . na diminuigio da eficicia do
aquecimento €, portanto, da temperatura da amostra. Devido
a esla caructeristica ¢ a ocorréncia de um reduzido efeito de
catodo oco. conforme verificado na Figura 2. a condicdo
com @ = 9.2 mm toma-se menos adequada que as demiis
para o cstudo ora proposto.

Comparando os resultados das Figuras 3b e 3a, paraa = 3.8
mm, pode-s¢ constatar que o incremento de temperatura ob-
tido pelo efeito de catodo oco depende da poténcia fornecida
pela fonte, uma vez que para o tempo de pulso ligado de 80
s 0s Incrementos observados tanto para 1 Torr como para 3
Torr sdo praticamente idénticos (575 e 565 “C. respectiva-
mente). Este comportamento, associado aos resultados da
Figura 2, permite prever que o aumento da poténcia. con-
trolando-s¢ o tempo de pulso ligado, tende a mudar a faixa
otima em que este efeito ocorre, para valores de pressio
maiores, Esta tendéncia, fundamentada na oumizagio dos
mecanismos de ionizagdo da descarga eléirica de catodo
0co, estd de acordo com os resultados apresentados em um
estudo com cétodos planos ¢ paralelos, onde se evidencia a
relagdo entre densidade de corrente. potencial da bainha ca-
todica, pressdo ¢ espago entre cdlodos . Serd visto. na se-
quéncia, que a tensio de pico de pulso age no mesmo senti-
do que o tempo de pulso ligado. confirmando a dependéncia
entre a poténcia fornecida pela fonte e a intensidade do
efeito de citodo oco (Figura 4).

Com relagdo a estabilidade da descarga elétrica, 4 medida
que 0 espago entre catodos ¢ diminuido verifica-se a neces-
sidade de pressdes mais clevadas para manter a descarga
estavel. [sto pode ser evidenciado pela analise das Figuras
3b e 3c. onde para as condigdes de 1 Torr com a=32 mm e
de 0.6 Torr com a = 5.8 mm (0 mesmo ocorrendo para 0.6
Torr com a = 5.8 mm ¢ tenséo de pico de pulso de 720 V).
respecuivamente, a descarga elétrica deixa de ser estavel
com o aumento do tempo de pulso hgado (representado pe-
las linhas tracejadas) O argumento bascado no fato de que a
utilizagdo de pressdo mais baixa da origem a bainhas catodi-
cas mais espessas. dimimundo-se assim o espaco util para a
interagdo das regides luminescentes. por si s6 ndo é sufici-
ente para explicar o porqué da entrada da descarga clétrica
em colapso. Esta afirmagdo decorre stmplesmente da obser-
vagdo de que. para os tempos de pulso ligado pequenos (ton
< 40 us), a descarga tende a se apresentar cstavel,

Para ser devidamente explicado, este ponto carece de um
estudo mais aprofundado de fundamenta¢ido em descargas
elétricas de citodo oco, em cavidades anulares. fugindo as-
sim do objetive principal do presente trabalho, Resultados
similares, relacionando a pressdo ¢ a cstabilidade, podem ser
encontrados em um estudo de caracterizagio de uma descar-
ga eleétrica de catodo oco contendo ions negativos de Os, no
qual foram utilizados catodos ocos cilindricos com didme-
tros internos de +t e 8 mm 2

Complementando o estudo da caracterizagio do processo de
aquecimento sdo apresentados, na Figura 4, os resultados
obtidos para diferentes valores de tensdo de pico de pulso.
Procurou-se nesia etapa delinear o mapeamento das condi-
¢Oes limites de aquecimento para as pressoes de 0.6 e |
Torr. Foram utilizadas tensdes da ordem de 460 ¢ 560 V
para 1 Torr com a = 58 mm (Figura 4a) e de 460 ¢ 720 V'
para 0.6 Torr com a = 9,2 mm (Figura 4b).

Da analise da Figura 4, pode-se verificar que o incremento
de temperatura obtido pelo efeito de citodo oco (em relagio
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{igura 4 — Curvas de aguecimento em fungio do
tempo de pulso tigado, para diferentes tensdes de
pico de pulso: (a) tensoes de 460 e 560 V, para 1
Torr com a= 5,8 mm; (b) tensdes de 460 ¢ 720V,
para 0,6 Torr com a=9,2 mm.

4 descarga linear. cujas medidas sdo obtidas sem o citodo
eaterno) ¢ lambém dependente da tensdo de pico de pulso. A
lilujo de exenplo. ma Figura 4a. para as lensdes de 560 V e
404V com um tempo de pulso igado de 80 ws, 0s incre-

mentos foram de 755 °C e 580 °C, respectivamente. Para o
caso da Figura 4b. com o uso de tensdes de 720 Ve 460 Ve
tempo de pulse ligado de 120 s, os incrementos foram de
570 °C e 465 °C, respectivamente.

Com relacdo 4 utilizagdo destas condigdes visando a realiza-
¢ilo de sinterizagio, 0 uso de tensdes muilo elevadas (Up >
510 V. por exemplo) tende a causar um “sputtering” muito
rigoroso, podendo comprometer a qualidade do componente
sinterizado. A condigio de aquecimento verificada para 1
Torr com a = 5.8 mm e tenséo de pico de pulso da ordem de
560 V tende a ser uma boa opgdo em termos de controle de
processo ¢ capacidade de aquecimento adicional

Na figura 5 sdo apresentadas as densidades de corrente cal-
culadas para as temperaturas medidas no catodo central. Es-
ses resultados foram obtidos para uma tensdo de pico de
pulso de 460 + 15V, para pressoes de 0.6, 1 ¢ 3 Torr e espa-
cos entre citodos de 3,2; 3.8 ¢ 9.2 mm, de acordo com os re-
sultados apresentados na Figura 3. Cabe observar que os
valores de densidade de corrente sdo apenas aproximados.
uma vez que para o calculo da area foram consideradas ape-
nas as superficies submetidas 4 descarga clétrica anular. As
superficies do cilodo central expostas a descarga elétrica hi-
near. cuja laxa de 1onizagdo ¢ menor, ndo foram considera-
das nesse calculo. Da andlise desta figura pode-se constatar
que. para temp raturas varando enire 1050 ¢ 1280 °C, sdo
observadas densidades de corrente vanande entre 17 ¢ 30
mA/cm” ¢ que as densidades de corrente sdo proporcionais
as temperaturas, ndo dependendo da geometna do catodo
externo (ou do espago radial entre catodos).

Com a finalidade de verificar a evolugdo do aquecimento do
catodo central para diferentes configuragdes de ligagdo ecle-
trica do cdtodo externo (C.E.). foram realizadas para a con-
digdo de 3 Torr com a = 9.2 mm., medidas com o catodo ex-
terno aterrado (levando-o a condigdo de anodo) e submetido
a4 um potencial flutuante. Esses resultados sdo apresentados
na Figura 6. Para a condigdo de aterramento deve-se Ler em
mente que o plasma tsolard o eletrodo formando uma bainha
com uma diferenga ou queda de potencial igual ao potencial
de plasma (Vp - 0 V), em fungdo de um determinado fluxo
de eletrons ser descarregado no terra. Por outro lado, quando
o catodo externo ¢ isolado. passando a apresentar um poten-
cial flutuame (VI). formar-se-a uma bainha com uma queda
de potencial de (Vp - V) °. podendo-sc esperar um agueci-
mento do citodo externo ligeiramente superior para este ul-
1IN0 CA50.

A similandade dos tesultados obtidos para as medidas obti-
das sem o citodo externo. cdtodo externo aterrado ¢ citodo
externo sob um potencial flutuante, dio indicativo de que 0
citodo externo nfio atua como um anteparo €nmico eficien-
te, a0 contrario do que poderia se supor. Isto provavelmente
deve-se a auséncia de 1solamentos térmicos no sentido axial
junto ao sistema de catodos, bemi como na superficie lateral
externa do citodo extemo, 0 que permite uma consideravel
perda de calor por radiagdo da fonte de luz presente na des-
carga luminescente anular ¢ nas superficies aquecidas dos
cilodos. Nio s¢ pode desprezar lambém possivels trocas de
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calor por meio de convecgdo, apesar de que ni faixa de
pressdo utilizada no processo (vicuo primdrio) esse meca-
lusmo tende a ser pequeno. Neste sentido, a maior proximi-
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dade com uma parede fria (espagos entre citodos menores)
resultaria numa perda de calor adicional do citodo central e,
consequentemente, na diminuigdo da eficiéncia do aqueci-
mento para uma mesma poténcia,

Cabe observar, por fim que, no presente trabalho nio foi
cstudada a influéncia da transformagio alotropica (Fe-o —»
Fe-y, em torno de 910 °C) no citodo central, sobre a caracte-
ristica da descarga bem como sua influéneia no processo de
aquecimento da amostra. Porém, deve ser ressaltado que for
observada, no decorrer das experiéncias de aquecimento,
uma duminuigdo da corrente acompanhada pela temperatura
quando o catodo central atinge temperaturas variando entre
850 e 900 °C. Esse comportamento pode estar relacionado
com modificagdes no coeficiente de emissio de elétrons se-
cundirios quando da transformagdo alotropica dos materiais
do citodo central. Uma segunda hipotese estaria relacionada
4 redugdo de oxidos estaveis (de cromo) presentes na super-
ficic do catodo externo e decorrentes de uma eventual con-
taminagio superficial do mesmo pods sucessivas experiénci-
as. A redugio de fases 6xidas liberaria oxigénio na descarga
cletrica promovendo um efeito similar de diminuigdo da cor-
rente e da temperatura .

Objetivando a aplicagdo deste estudo para o processamento
de mateniais sinterizados, dentre as diversas possibilidades
verificadas na caractenizagdo do processo de aquecimento, a
condigdo formada por um espaco radial entre catodos (a) de
5.8 mm, pressic (p) de 3 Torr ¢ tensdo de pico de pulso (Up)
de 460 V foi considerada adequada para se realizar o proces-
so de sinterizagdo (ver Figura 7). Os critérios utilizados para
essa escolha. de cardler tecnologico. procuraram garantir a
facihdade de controle de processo ¢ uma elevada capacidade
de aquecimento com o uso de tensdes ndo excessivamente
altas. Procurou-se respeitar uma faixa de pressio em que o
efeito de catodo oco fosse significativo. dado que, para pres-
sdes elevadas, hd uma tendéncia desse efeito ser minimiza-
do. de acordo com os resultados da Figura 2b.

Na Figura 7 sdo apresentados os resultados da sinterizagiio
de uma amostra de ferro puro para a condigio de aqueci-
mento acima escolhida. Pode-se verificar, na Figura 7a. a
evolugdo da sinterizagio do compactado de ferro ao estagio
final do mecamsmo de sinterizagdo ', caracterizado pelo ar-
redondamento e 1solamento dos poros. Na Figura 7b ¢ apre-
sentado wm espectro de andlise quimica da superficie lateral
da amostra sinterizada obtido por microssonda. Foi consta-
tado um enriquecimento superficial da amostra apresentando
cerca de 2,50 £ 0.11% Cr e 0,95 = 0.10% Ni. em atonos
Estes valores sio resultados da média de um total de 9 anali-
scs realizadas em 3 geratrizes distintas da amostra cilindrica.

A pequena dispersio das medidas tomadas ao longo da
amostra permute: verificar que o confinamento geométrico
imposto pelo cilode externo, resultando na descarga anular,
possibilita uma distribui¢io de clementos de liga relativa-
mente uniforme a0 longo da amostra. A deposigio superfici-
al de clementos de liga ¢ consequente difusio para o interior
da amostra de ferro sdo decorrentes do enriquecimento de
alomos metalicos (Fe. Cr e Ni) na descarga clétrica, o qual ¢
responsavel pela formagdo de um gradiente de concentracio
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de elementos de liga na superficic da amosira. O enriqueci-
mento do plasma com dlomos metdlicos na Ffase vapor ¢
atribuido ao mecanismo de “sputtering”. sendo que 0§ ato-
mos de clementos de liga sdo inicialmente provenientes do
bombardcamento do catodo externo pelas espécies neutras e
lonizadas presentes na descarga clétrica de citodo oco. De-
vido a elevada temperatura da amostra (1150 °C). foi obscr-
vada tambem a formagdo de uma camada de difusdo de Cr e
N1 Teores de 1% Cr, em dlomos, foram medidos na profun-
didade de cerca de 20 um. Estudos em fase adiantada indi-
cam que a quantidade de elementos de liga depositados na
amostra depende fortemente da pureza da atmosfera pre-
sente na descarga elétrica, o que pode ser otimizado com a
climinagdo prévia dos tragos superficiais de estearato de zin-
co ¢ com a adequada escolha do fluxo de mistura gasosa.

4 CONCLUSAQ

No presente trabalho for apresentado o estudo da caracteri-
7acio do processo de aquecimento de amostras cilindricus
de lerro. como cdtodo central. posicionadas concentrica-
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Figura 7 — Caracterizagio de uma amostra de fer-
ro sinterizada em descarga elétrica de citodo oco:
(2) Micrografia da se¢do transversal polida; (b)
Espectro de andilise quimica obtido por micros-
sonda  ( ambos junto & superficie lateral da
amostra ). Condigdo de processo: a =58 mm,
p=3Torre Up =454 + 3V, 2 horas a 1150 °C e
fluxo de 2 cms (ton = 57 + 3 Ks, para os 60 min
finais),

mente no interior de um catodo externo, utilizando-se das
propriedades de uma descarga elétrica luminescente anular.
Procurou-se discutir os resultados obtidos, tendo sido verifi-
cada a influéncia dos parimetros espaco radial entre cato-
dos, pressido € poténcia fornecida pela fonte.

Constatou-se que as propriedades da descarga elétrica de
catodo oco, em uma cavidade anular, permitem a obtengio
de temperaturas elevadas no citodo central. aos niveis t1ér-
micos necessarios para a realizagio do processo de sinteri-
zagdo de materiais ferrosos. :

Para um espago entre citodos da ordem de 6 mm em uma
mistura gasosa de 80% Ar + 20% H. verificou-se a obtengdo
de temperaturas clevadas de até 1300 °C, para pressoes de 1
¢ 3 Torr, com 0 uso de tensdes de pico de pulso de 560 ¢
460 V., respectivamente. Visando a aplicagio do processo de
sinterizagiio em descarga de citodo oco, estas condigdes sio
consideradas adequadas em termos de controle de proceso.

Fol constalada a viabilidade de se realizar simultancamente
a sinierizagdo de compactados de ferro com enriquecimento
superficial de elementos de liga, com quantidades significa-
tivas de cromo ¢ niquel sendo depositadas na amostra.
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