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Resumo
Este trabalho tem por objetivo avaliar a sinterizagdo a plasma do aluminio com a utilizagdo da
técnica Active Screen, em comparagdo com o processo em forno resistivo. Foi utilizado p6 de
aluminio atomizado, com granulometria entre 30 e 100um, sendo misturado junto aos pds cerca
de 1% em massa de estearato de zinco como agente lubrificante. Foram confeccionados corpos
de prova com 13mm de didmetro e 10mm de altura. A compressao dos pés se deu através de
uma prensa hidraulica, de agao simples, utilizando pressao de compactagcdo de 600MPa. O tempo
te sinterizagéo foi mantido em 60min a temperatura de 500°C, utilizando atmosfera de nitrogénio.
Foram realizadas medidas de densificagdo, antes e apds a sinterizacdo, medicao de rugosidade e
microdureza superficial, bem como analises em MEV da superficie das amostras. O processo a
plasma se mostrou satisfatério, sendo capaz de produzir amostras com boa densificagdo. As
medicbes de microdureza superficial evidenciaram valores semelhantes entre os processos,
sendo a amostra sinterizada via plasma a apresentar menor variagcdo de microdureza. Através da
analise de EDS das imagens, foi identificada a presenca de estearato de zinco em ambos os
processos, evidenciado que a extracao do lubrificante nao foi totalmente eficaz. Ainda, houve uma
leve reducgdo da rugosidade no processo a plasma em relagdo ao convencional.
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PLASMA SINTERING OF ALUMINUM USING THE ACTIVE SCREEN TECHNIQUE
Abstract
This study aims to evaluate the plasma sintering of aluminum using the Active Screen technique,
compared to the process in resistive furnace. It was used atomized aluminum powder with a particle
size between 30 and 100um, being mixed together with about 1% by weight of zinc stearate as a
lubricating agent. Specimens were made with 13mm in diameter and 10mm in height. The compression
of the powder was performed through a single action hydraulic press using 600MPa of compacting
pressure. The sintering time was 60min at a temperature of 500°C using a nitrogen atmosphere.
Densification measurements were performed before and after sintering, measurement of roughness
and surface microhardness as well as analysis by SEM of the sample surface. This study aims to
evaluate the sintering aluminum plasma using the Active Screen technique, compared to the process in
resistive furnace. It was used atomized aluminum powder with a particle size between 30 and 100um,
after being mixed together with about 1% by weight of zinc stearate as a lubricating agent. Specimens
were made with 13mm in diameter and 10mm in height. The compression of the post was made
through a hydraulic press, single action using 600MPa compression pressure. The sintering time te was
kept 60min at a temperature of 500 ° C using a nitrogen atmosphere. densification measurements were
performed before and after sintering, measurement of roughness and surface hardness as well as
analysis by SEM of the sample surface. The plasma process proved satisfactory, being able to produce
samples with good densification. Measurements of microhardness showed similar values between
processes, and the sintered sample via plasma shown less variation in microhardness. Through EDS
analysis of the images was identified the presence of zinc stearate in both processes, suggesting the
extraction of the lubricant was not fully effective. Furthermore, there was a slight decrease in roughness
of the plasma process over the conventional process.
Keywords: Non-ferrous, catodic cage, powder metallurgy.
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1 INTRODUGAO

Este trabalho tem como objetivo avaliar a sinterizagdo a plasma do aluminio puro
com a utilizagdo da técnica Active Screen como auxilio ao processo.

A utilizagdo da técnica Active Screen, principalmente na nitretacdo a plasma, é
capaz de promover beneficios em relagao a nitretacdo a plasma convencional. Nesta
técnica, um dispositivo em formato de gaiola com furos de didmetro predeterminado,
chamada de gaiola catddica, envolve o material a ser tratado. Desta forma, a peca é
protegida da acao direta do plasma e a deposi¢cao de espécies ativas ocorre através
da formagédo de catodo oco nos furos da gaiola. A técnica possibilita contornar
problemas frequentemente encontrados neste processo, tais como: aquecimento
nao uniforme, efeito de borda e aquecimento excessivo pela formacao de catodo oco
na peca [1].

A sinterizagdo a plasma vem sendo reportada como uma técnica inovadora na
metalurgia do pd por aliar o baixo consumo energético a capacidade de
processamento em atmosfera controlada a baixa pressao. Ainda, ha a possibilidade
de tratamentos termoquimicos posteriores no mesmo ciclo térmico, eliminando uma
ou mais etapas de processo se realizados por métodos convencionais. Estudos
recentes evidenciam a eficacia da sinterizacdo a plasma do aluminio sem o uso de
gaiola catodica [2], [3].

Para este trabalho, optou-se por explorar a técnica proposta para a sinterizagao do
aluminio. Este material vem ocupando um espagco importante na industria
automotiva e aeroespacial por aliar baixa densidade e boa resisténcia mecanica,
além de resisténcia a corrosdo. Pecgas sinterizadas em aluminio apresentam um
diferencial nestes segmentos, pois aliam um processo de baixo custo a um material
com boas propriedades mecénicas. Ainda, a metalurgia do p6 € capaz de produzir
pecas de forma definida, podendo eliminar processos posteriores de fabricagao [4],
[5].

Desta forma, este trabalho tem o intuito de explorar a sinterizacdo a plasma do
aluminio com a utilizagdo da técnica Active Screen, de modo a verificar sua eficacia
em relagao a sinterizacdo convencional.

2 MATERIAIS E METODOS

Foi utilizado pé de aluminio atomizado (Figura 1), com granulometria entre 30 e
100um, sendo misturado junto ao po cerca de 1% em massa de estearato de zinco
como agente lubrificante. Foram confeccionados corpos de prova ou amostras
verdes com 13mm de didmetro e 10mm de altura. A compressao da mistura se deu
através de uma prensa hidraulica, de acao simples, utilizando pressdo de
compactacao de 600MPa.
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Figura 1. Imagem obtida em MEV do p6 de aluminio

Os paradmetros de sinterizacdo podem ser vistos nas Tabelas 1 e 2. A sinterizacao
convencional foi realizada em um forno tubular com atmosfera de nitrogénio. No
processo a plasma, foi utilizada uma camara de vacuo com pressao de vacuo inicial
de 7x10'mbar, sendo utilizados dois gases em etapas diferentes do processo:
hidrogénio e nitrogénio. A escolha do hidrogénio se deve pela sua capacidade de,
quando ionizado, realizar a limpeza de oxidos da superficie do material. Aliado a
isso, foi mantido um patamar de “Limpeza”, na sinterizagao a plasma, para extracao
do lubrificante.

Tabela 1. ParAmetros da sinterizacdo convencional

Etapa T (°C) t (min) Taxa de aquecimento Gas
(°C/min)
Aquecimento 25-500 47,5 10 N2
Sinterizagao 500 60 - N2
Tabela 2. Par&metros da sinterizacdo a plasma com gaiola catddica
Etapa T (°C) t (min) Taxa de Gas Presséo
aquecimento (mbar)
(°C/min)
Aquecimento 25-280 51 5 H, 0,5-1,0
Limpeza 280 90 - H, 1,0
Aquecimento 280-500 22 10 N2 1,0-2,5
Sinterizagao 500 60 - N> 2,5

As medidas de densidade foram obtidas através da massa e dimensdes dos corpos
de prova, quando na condigdo a verde, e através do método de Arquimedes (que
relaciona o volume da pega ao volume de agua que a mesma desloca quando
submergida em um recipiente com agua) para medigdo de volume quando na
condicdo de sinterizados. Foram calculadas as densificacbes antes e apds a
sinterizag&o, cujo calculo consiste na diferenca entre a densidade medida e a
densidade tedrica do material. Neste caso, adotou-se como densidade teédrica a do
aluminio puro, de 2,7g/cm?.

Foram realizadas medi¢gdes de microdureza na superficie das amostras, com cargas
de 50 e 500g, utilizando um microdurbmetro modelo ISH-TDV1000. Foram



realizadas dez medi¢cbes ao longo da superficie lateral de uma amostra de cada
processo utilizando um rugosimetro modelo Mitutoyo Surftest SJ-210 Série 178.
Foram obtidas imagens em Microscoépio Eletrénico de Varredura (MEV) e analises
quimicas pontuais via Espectroscopia de Energia Dispersiva EDS) da superficie das
amostras utilizando um mcroscépio EVO10.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

A Tabela 3 mostra os resultados de densificagao (d) das amostras para ambos os
processos, antes e apos a sinterizacao.

Tabela 3. Resultado de densificagdo das amostras

dverde (%) sinterizado (%) Ad (%) Amostragem
Convencional 96,61+0,44 93,47+0,51 -3,14+0,58 4
Plasma 95,74+0,36 93,43+0,34 -2,31+£0,47 6

Pode-se observar que houve uma queda na densificagdo apds a sinterizagao, para
ambos os processos. Este fendbmeno, ja relatado na literatura [5], [6], [7], trata-se da
camada de Oxido presente no aluminio, a qual é de dificil redugdo e prejudica a
interdifusao entre as particulas de p6 durante a sinterizagao resultando numa queda
na densificacdo apdés o processo. No entanto, a analise das variagcdes de
densificacdo revelam que houve menor queda de densidade na sinterizagdo a
plasma.

A Figura 2 mostra os valores de microdureza superficial aparente para os processos
de sinterizacdo convencional e a plasma. Foram realizadas dez medidas de uma
amostra de cada processo com carga de 50g.
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Figura 2. Resultados de microdureza

Pode-se analisar que ambos os processos produziram amostras com microdureza
semelhante, sendo dentre eles a sinterizagdo convencional a proporcionar maior
variagao de dureza. Os resultados encontrados estdo condizentes com os valores
obtidos para o aluminio puro e com pouco teor de liga [3], [8], [9], [10].



Os valores de rugosidade, em termos de Ra e Rz, constam na Tabela 4. Pode-se
perceber que a rugosidade obtida em ambos os processos € similar, havendo uma
leve redugdo no processo a plasma com gaiola catddica em relagdo ao processo
convencional.

Tabela 4. Medidas de rugosidade

Processo Ra (um) Rz (um)
Convencional 0,84+0,31 5,15+1,62
Plasma 0,64+0,16 4,50+0,79

As imagens obtidas em MEV da superficie das amostras podem ser observadas nas
Figuras 3 e 4. Foi utilizada a técnica de elétrons retro espelhados, a qual foi capaz
de evidenciar os poros da superficie e os contornos entre as particulas de p6, bem
como outros elementos presentes.

Mag= 252KX EHT=10.00kV WD = 85mm

Figura 3. Imagem em MEV da amostra sinterizada pelo método convencional

Através das imagens obtidas com MEV foram escolhidos pontos para as analises via
EDS, as quais constam nas Tabelas 5 e 6.

Tabela 5. Analise via EDS referente a Figura 2
Composigao quimica
Medicao C (0] Mg Al Si Ca Zn Total
Ponto1 659 1715 0.10 3484 008 029 40.95 100.00
Ponto 2 4.17 229 -0.13 93.08 0.04 -007 062 100.00




Mag= 165KX EHT=10.00kV WD = 85mm

Figura 4. Imagem em MEV da amostra sinterizada via plasma

Tabela 6. Analise via EDS referente a Figura 3
Composic¢ao quimica
Medicao C (0] F Mg Al Si S Ca Zn Total
Ponto3 526 211 069 -0.13 9177 0.03 005 005 0.17 100.00
Ponto4 1967 20.12 035 011 1212 0.06 0.21 0.29 47.08 100.00

Pode ser observado que os pontos 1 e 4 nas Figuras 2 e 3 evidenciam uma
quantidade consideravel de zinco na sua composi¢do quimica, sendo uma forte
evidéncia da presenca de estearato de zinco residual apds a sinterizacao.

4 CONCLUSAO

O processo a plasma se mostrou satisfatorio, sendo capaz de produzir amostras
com boa densificacdo. As medi¢cdes de microdureza superficial evidenciaram valores
semelhantes entre os processos, sendo a amostra sinterizada via plasma a
apresentar menor variacao de microdureza.

Através das imagens obtidas em MEV, foi possivel constatar a presenca de
estearato de zinco ainda presente na superficie das amostras apds a sinterizacao,
mostrando a necessidade de reavaliar os patamares de tempo/temperatura
utilizados para extragcado do lubrificante, bem como a real necessidade do mesmo.
Ainda, houve uma leve redugao da rugosidade no processo a plasma em relagao ao
convencional.

Os resultados obtidos servirdo de base para os estudos seguintes, os quais terao
como foco a variagado de parametros de processo e a investigacdo de um processo
combinado de sinterizagdo e nitretacdo a plasma do aluminio, visando produzir
pecas com melhores propriedades mecanicas em relacdo aos meétodos
convencionais, bem como um processo com maior eficiéncia energética.
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