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Resumo: No presente trabalho, os primeiros resultados do estudo de nitretacdo por plasma de amostras de ni6bio sdo
apresentados. Para tanto, corpos de prova de nidbio metalico foram preparados a partir de uma barra redonda,
laminada a frio, pelo processo de corte por eletroerosdo na dimensdo de 10 mm de diametro por 6 mm de altura.
Amostras na condicdo recozidas a 1000°C por uma hora em forno de alto vacuo foram nitretadas por plasma para as
temperaturas de 250, 500, 750, 915 e 1080 °C, nas pressdes de 3, 6 € 9 torr, para uma mistura gasosa de 90% de
nitrogénio e de 10% de hidrogénio e tempo de duas horas. Apds os tratamentos, as superficies das amostras foram
avaliadas através de microscopia eletrénica de varredura, analise da composi¢ao quimica por microssonda e analise
por difragdo de raios-x. Como principal resultado obtido verificou-se que a variagdo da temperatura de
processamento apresenta forte influéncia na quantidade de nitrogénio depositada nas superficies das amostras. Além
disso, com o aumento da temperatura de tratamento é proporcionada uma variacdo na quantidade e intensidade das
fases de nitretos de niébio formados.
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1. INTRODUCAO

O processo de nitretagdo por plasma é uma importante técnica que vem sendo utilizada ao longo das Gltimas
décadas para promover melhorias em propriedades mecanicas, quimicas e tribologicas de materiais. Esse processo
geralmente objetiva agregar propriedades especificas as superficies, como uma maior dureza, maior resisténcia a fadiga,
maior resisténcia a corrosdo, melhora do coeficiente de atrito e da resisténcia ao desgaste dos materiais tratados. (Balles,
2004; Fanchin, 2000; Manfrinato, 2006, Ital, 2008).

Nesse contexto, nitretos e carbetos dos metais de transicdo dos grupos IV e V apresentam varias caracteristicas de
interesse metaldrgico como elevada dureza, boa resisténcia ao desgaste, resisténcia a corroséo e excelente estabilidade
térmica. Devido a esses motivos, nitretos e carbetos desse grupo de materiais sdo potenciais candidatos a serem
aplicados em ligas especiais, como revestimentos ou até mesmo em seu estado puro. (Sen, 2005; Sanjines, 2006; Souza,
2001; Marchiori, 2004).

O niobio, no seu estado puro, apresenta a caracteristica de se oxidar facilmente em contato com o ar. Entretanto,
guando ligado ao elemento nitrogénio, é verificada uma grande melhora em suas propriedades mecanicas e na sua
resisténcia a oxidacdo a altas temperaturas (Wilkinson, 1970; ASM Handbook, 1990).

Aplicagdes do niobio ligado a elementos de transicdo como o titanio, zirconio, hafnio, molibdénio e tungsténio tem
gerado bons resultados com relagdo ao aprimoramento de sua resisténcia a corrosdo e a abrasdo. Tais ligas, ainda
quando associadas a elementos como o carbono, oxigénio e nitrogénio tendem a formar fases muito duras e com
propriedades altamente desejaveis em aplicagdes de engenharia (Mandl, 2004; Jardim, 2007; Jauberteau, 1999, 2008).

Especificamente com relagcdo aos nitretos de nidbio, verifica-se que esses materiais sdo geralmente inertes
guimicamente, apresentam elevada condutividade elétrica e elevado ponto de fusdo. Devido a essas caracteristicas, tais
materiais tém sido cada vez mais estudados e empregados em aplicagdes de microeletrénica, micromecanismos e em
aplicacGes de supercondutividade. (Han, 2004; Angelkort, 2001).

Em funcdo destas caracteristicas, vislumbrou-se a possibilidade de se utilizar o processo de nitretagdo por plasma
como meio de formacdo de uma camada de nitretos nas superficies de amostras de niébio.

No presente trabalho, procurou-se estudar a influéncia que a temperatura e a pressao de tratamento proporcionam
no processo de nitretagcdo por plasma de nidbio metalico. Para determinar essas influéncias, diversos corpos de prova
foram submetidos a tratamentos de nitretagdo em atmosfera controlada. Os resultados de microscopia eletronica de
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varredura, analise de concentracdo quimica superficial e as difracdes de raios-x das amostras tratadas foram entdo
comparados entre si e com dados de literatura associada.

2. PROCEDIMENTO EXPERIMETAL
A fim de organizar o detalhamento dos procedimentos, dividiu-se sua descri¢do em quatro partes distintas, a saber:

Aparato experimental de nitretacao;
Procedimento de preparagdo dos corpos prova;
Procedimentos de nitretacdo das amostras;
Caracterizacdo das amostras nitretadas.

2.1. Aparato Experimental de Nitretacao

Na Figura 1 é apresentado um esquema do sistema de tratamento, onde sdo indicados o0s seus principais
componentes e as configuragdes de ligacdes elétricas. Destacam-se da figura 1 como principais componentes:

Painel de controle e ajuste dos “flowmeters”;

Indicador de pressdo interna da camara de tratamento;

Fonte de poténcia;

Resisténcia elétrica de 50 ohms inserida em série com a saida da fonte de poténcia;

Multimetro atuando como medidor de tensdo entre o catodo central (conectado ao negativo da fonte) e a
carcaca do reator (aterrada);

6. Multimetro atuando como amperimetro ligado em série com a saida da fonte de poténcia;

7.  Multimetro atuando como voltimetro conectado ao termopar;

8. Valwula para admissdo de ar para a camara de tratamento;

9. Medidor de presséo interna da cdmara de tratamento;

10. Janela para observacao;

11. Carcaca do reator;

12. Bomba de vécuo;

13. “Flowmeters”;

14. Garrafbes de gases.

15. Catodo central conectado a saida da fonte de poténcia. Nesse catodo é posicionada a amostra a ser tratada.

arwbdE

Dos itens acima descritos tem-se que a carcaga do reator de tratamento apresenta dimensdes de 350 mm de
diametro por 380 mm de altura. O material empregado para sua construcdo foi 0 ago ABNT 316 para o costado e as
tampas. Os medidores de pressdo e temperatura do sistema estdo locados na tampa inferior do equipamento.

A vedacdo do sistema entre as tampas e 0 costado da carcaca é obtida através de anéis de silicone. Para os demais
pontos de conexao sdo utilizados “O’rings” de borracha.

As tubulaces dos gases de alimentacdo foram feitas de cobre recozido de pureza comercial e vedadas através de
anéis de latdo.

Com relacdo a bomba de vacuo, responsavel pela manutencgdo do fluxo de mistura gasosa, foi utilizada uma bomba
mec?nica de duplo estagio E2M18 — Edwards. Esse equipamento fornece uma pressdo residual ao sistema de 0,133 Pa
(10 Torr).

A alimentacdo de gases para o sistema foi feita através de garrafas de hidrogénio e nitrogénio ultra puros (pureza de
99,9999%). A pressdo de saida dos gases foi ajustada em 3 kg/cm? no manémetro de baixa pressao de cada garrafa.

A medicdo da pressdo de trabalho foi realizada através de um medidor de pressdo absoluta, da marca MKS, para
faixa de trabalho de 0 a 10 Torr. O zero desse equipamento foi calibrado por meio de uma bomba turbomolecular com
vacuo limite de 10 Torr.

A tenséo aplicada ao catodo central é obtida através de uma fonte pulsada, marca CEBRA, de 5 kW de poténcia,
tensdo de entrada de 380 V, tensfes negativas de saida variando entre 150 e 700 V, corrente maxima de 6 A e periodo
maximo de pulso igual a 240 ps. Uma das caracteristicas de controle da fonte de tensdo é o tempo de pulso ligado e
desligado(t,, € tof, respectivamente).

As temperaturas de tratamento foram coletadas através de um termopar convencional chromel-alumel, do tipo K,
de diametro 1,63 mm, isolado eletricamente e com protecdo metalica de aco ABNT 310. Tal termopar possui faixa de
medicdo entre 0 e 1260°C e apresenta limite de erro da ordem de 0,75% da temperatura medida, conforme
especificado pelo fabricante.

O suporte da amostra foi usinado a partir de uma barra de nidbio metalico laminada a frio de alta pureza (mesmo
material das amostras). As dimensdes da base da amostra sdo de 10 mm de diametro por 8 mm de altura.

Com a intengdo de garantir a qualidade da atmosfera de tratamento do reator, executou-se limpeza de seus
componentes e avaliagdo de sua estanqueidade com relagdo a vazamentos.
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Figura 1 — Representa¢do esquematica do sistema de tratamento

O processo de limpeza das partes metalicas do sistema consistiu na limpeza de todas as partes expostas a atmosfera
de tratamento. Esse procedimento foi realizado através de tripla limpeza de cada componente com alcool hidratado,
seguido de processo de secagem.

Quanto a limpeza do conjunto ceramico responsavel pelo isolamento térmico de parte do catodo central, tém-se as
mesmas foram lixadas de modo a remover o material metalico depositado em sua superficie. Esse material metalico
advém do bombardeamento idnico, com conseqiiente desprendimento e arraste através do fluxo de mistura gasosa, a
que o catodo central (amostra e porta amostra) esta submetido.

Com relagdo a estanquidade da camara de tratamento e das linhas de transmissédo, foi realizado um acompanhamento
junto ao medidor de pressdo do sistema a fim de verificar elevagbes anormais de pressdo que caracterizassem
vazamentos.

2.2. Procedimento de Preparagao dos Corpos de Prova

A matéria prima para a realizacdo dos experimentos de nitretacdo consistiu-se de uma barra de niébio metélico
laminada a frio de alta pureza (98,9%).

A partir desse material, corpos de prova de nidbio metélico foram cortados pelo processo de corte por eletroerosdo
na dimensdo de 10 mm de didmetro por 6 mm de altura. Essas amostras foram entéo recozidas a 1000°C por uma hora
em forno de alto vacuo com atmosfera de tratamento composta de argdnio e hidrogénio.

ApGs esses procedimentos, as amostras foram lixadas progressivamente em agua corrente nas lixas 400, 600 e
1000, seguido de polimento através de alumina com 3 e 1 microns, respectivamente.

2.3. Procedimento de Tratamento

Os tratamentos de nitretacdo foram conduzidos de modo a se avaliar a principalmente a influéncia da temperatura e
da pressdo na evolugdo dos tratamentos.

Para tanto, foram utilizadas temperaturas de tratamento de 250, 500, 750, 915 e 1080°C, objetivando-se verificar a
influéncia da variacdo desses parametros em fatores como: a espessura de camada nitretada, surgimento de novas fases,
aumento da dureza superficial e evolucdo da dureza ao longo da secéo transversal das amostras.

As pressdes utilizadas nos tratamentos foram de 3, 6 e 9 Torr (aprox. 400, 800 e 1200 Pa), para um fluxo de mistura
gasosa de 5 sccm (Standard Cubic Centimeter per Minute) controlado através de medidores eletrdnicos de vazao.

Com relagéo a mistura gasosa empregada nos tratamentos, foi utilizada uma mistura composta de 90% em volume
de nitrogénio e de 10% de hidrogénio para todos os tratamentos.

Para todos os experimentos, foi utilizado o tempo de tratamento de duas horas.

Durante o processo de aquecimento das amostras, tomou-se o cuidado de se realizar uma pré-limpeza do sistema.
Essa pré-limpeza por de bombardeamento i6nico realizou-se na temperatura de 150°C por um tempo de 10 minutos. A
pressdo utilizada foi de 3 Torr (aprox. 400 Pa) sob fluxo de hidrogénio.

Para obter uma melhor estabilidade do regime de descarga, ou seja, para se evitar a passagem da corrente do regime
luminescente anormal para o regime de arco, utilizou-se uma resisténcia de 50 Q em série com a saida da fonte de
poténcia.

Ap6s o término do tempo de tratamento de duas horas, as amostra foram resfriadas no proprio sistema de
tratamento sob a manutencdo do fluxo gasoso de tratamento.

Na realizacdo dos experimentos foi utilizada uma fonte de poténcia pulsada, onde a poténcia fornecida ao sistema é
controlada através do tempo de pulso ligado da fonte (ton). O tempo de pulso ligado constitui-se no mecanismo que
promove o aumento da temperatura do catodo bombardeado, ou seja, quanto maior o tempo de pulso ligado, maior sera
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poténcia fornecida ao sistema e maior serd a intensidade de bombardeamento i6nico no cétodo central (amostra), com
consequente elevacdo da temperatura.

2.4. Procedimento de Anélise P6s-Tratamento

A caracterizagdo das amostras apds os tratamentos foi realizada objetivando-se quantificar as alteracbes associadas
a morfologia do relevo superficial, as alteragbes das composicdes quimicas, microestruturais e das fases presentes na
superficie das amostras.

As técnicas de Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) e de Anélise em Microssonda de Energia Dispersiva
de Raio-X (EDS) foram realizadas no laborat6rio de caracterizacdo de materiais da empresa Robert Bosch LTDA.
Utilizou-se de um microscopio eletrénico de varredura modelo FEI Quanta 200 ambiental (baixo vacuo), equipado com
EDS Oxford modelo 6427 com resolugdo de 137 eV.

As resolucdes adotadas para os MEVs foram de 500, 2500 e 5000x. As analises por microssonda foram realizadas
para resolucéo de 500x e apresentaram energia de incidéncia dos raios-x da ordem de 10kV.

Com o objetivo de se determinar as fases presentes nas superficies das amostras, realizaram-se analises por
Difracdo de Raios-X (DRX). Tais avaliagBes foram realizadas no Laboratério de Andlise de Minerais e Rochas —
LAMIR, onde se utilizou de um aparelho modelo Philips Analytical X-Ray B.V. - PW1710, com gerador de tensdo de
40kV, tubo (anodo) de cobre e varredura de 26 entre 20,01° e 120,01° com passo de 0,02°.

3. RESULTADOS E DISCUSSOES
3.1. Caracterizacéo das Amostras por Microscopia Eletrnica de Varredura

Através das analises das microscopias eletrénicas de varredura obtidas com aumento de 2500x ndo foi possivel
verificar alteracBes superficiais significativas decorrentes do “sputtering” para as amostras tratadas a 250 e 500°C nas
pressdes de 3 e 6 Torr, apesar desse efeito ocorrer para todas as amostras tratadas.

Na figura 2 sdo apresentadas as micrografias no aumento de 2500x para as amostras tratadas a 9 Torr nas
temperaturas de 500, 750 e 915 e 1080°C.

Em termos comparativos de morfologia do relevo superficial, hd uma grande similaridade entre a morfologia do
corpo de prova néo tratado (ndo mostrado) e das amostras tratadas nas temperaturas de 500 e 750°C mostradas na figura
2(a) e 2(b).

Figura 2 — Microscopia eletrénica de varredura nos aumentos de 500 e 2500x para 0s corpos de prova tratados a
9 Torr nas temperaturas de: a) 500°C; b) 750°C; c) 915°C e d) 1080°C.
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Figura 3 — Microscopia eletrdnica de varredura nos aumentos de 5000x para os corpos de prova tratados a 9
Torr nas temperaturas de: a) 750°C; b) 915°C e c) 1080°C

Com o aumento da temperatura de tratamento o efeito do “sputtering” é acentuado, pelo aumento do Toy, apesar da
energia média de bombardeamento dos ions ndo se alterar significativamente.

Pode-se notar a formag&o de uma textura diferenciada entre 500, 750 e 915°C. Por sua vez, o aspecto da superficie
da amostra tratada a 1080°C muda radicalmente. Pode-se observar a formagéo de particulas de tamanhos micrométricos
depositadas na superficie nitretada.

Essa diferenca pode ser mais bem notada através das micrografias apresentadas na figura 3, onde sdo mostradas
ampliacbes de 5000x para as amostras tratadas a 9 Torr em 750, 915 e 1080°C.

De modo mais especifico, quando comparadas as micrografias da figura 3(a) e a da figura 3(b) vé-se que a elevacéo
da temperatura de tratamento de 750 para 915°C acarreta em uma evolucdo da morfologia superficial caracteristica do
“sputtering” atdmico.

Para a amostra tratada a 1080°C mostrada na figura 3(c), onde a taxa de bombardeamento iénico é ainda maior
devido ao maior tempo efetivo da descarga ligada no periodo de pulso do que o presente nos outros tratamentos,
esperava-se obter uma continuidade da morfologia superficial de “sputtering” atbmico, assim como as apresentadas nas
micrografias 3(a) e 3(b).

Contudo, a morfologia superficial para a amostra processada a 1080°C desenvolveu-se de maneira distinta,
apresentando uma elevada densidade de produtos de deposicdo com um formato de “flocos” concentrados sobre a
superficie da amostra. Essa variacdo pode ser explicada em fungdo do processo de bombardeamento idnico e da
temperatura em que é conduzido o experimento.

Uma primeira hipdtese que pode explicar o desenvolvimento dessa morfologia superficial é que a maior ativacéo
térmica da rede cristalina do niébio pode ter possibilitado um arrancamento mais intenso de dtomos metélicos. Esse
maior arrancamento, associado a elevada pressdo de tratamento, pode ter favorecido o surgimento do fendmeno de
retroespalhamento e redeposi¢cdo na superficie nitretada dos &omos arrancados, formando “clustters” de &tomos
metalicos.

Uma segunda hipétese explicativa da morfologia mostrada na figura 3(c) seria que o bombardeamento idnio pode
levar ao “sputtering” de atomos do cétodo ao plasma. Esse material lancado no sistema pode encontrar na mistura
gasosa uma série de espécimes ativas do hidrogénio e o nitrogénio. Em funcéo da elevada temperatura do sistema e da
presencga de espécime reativas no plasma, ha a possibilidade de ocorrer reagdes de formacdo de nitretos de ni6bio no
plasma. Exemplos desses processos de formacdo de nitretos constam em trabalhos sobre a influéncia da presséo,
temperatura e concentracdo de nitrogénio na formacdo de nitretos de nidbio. (HAN, 2004; SANDU, 2006;
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ZHITOMIRSKY, 1998, XIN-KANG, 2007; FONTALVO, 2007; ANGELKORT, 2001; BERGER, 1997; LENGAUER,
2000)

Ocorrida a formacao de nitretos, esses podem se depositar nas superficies do corpo de prova, produzindo assim uma
regido de maior dureza em relagdo ao substrato original da amostra.

Uma terceira hipotese que explica o desenvolvimento dessa microestrutura apresentada na figura 3(c) consiste na
prépria formacdo de nitretos na superficie da amostra através da reacdo entre o nitrogénio do plasma com os atomos
superficiais de niobio. Essas reacGes sdo favorecidas em funcdo do arrancamento de atomos de nidbio pelo
bombardeamento idnico. Esse processo gera superficies quimicamente mais reativas, favorecendo assim o surgimento e
o desenvolvimento de ndcleos de nitretos, formados pelo aglomeramento de atomos de nidbio redepositados na
superficie.

3.2. Caracterizacdo das Amostras por Microssonda de Energia Dispersiva

Paralelamente a realizacdo das microscopias eletrénicas de varredura foram determinadas as andlises da
composi¢do quimica superficial das amostras por microssonda de energia dispersiva.

Através dos valores coletados para a concentragdo de nitrogénio na superficie das amostras, elaborou-se o grafico
apresentado na figura 4, onde é evidenciada a evolugdo da concentracdo de nitrogénio superficial das amostras em
funcdo da temperatura para as pressdes de tratamento de 3 e 9 Torr.

Em andlise ao gréafico da figura 4, pode-se perceber que a quantidade de nitrogénio verificada na superficie das
amostras apresenta influéncia direta com relagdo a temperatura de tratamento. Além disso, é possivel verificar que as
quantidades de nitrogénio depositadas nas amostras para os tratamentos conduzidos em 3 e 9 Torr nas temperaturas de
500 e 750°C se apresentam aproximadamente constantes.

Uma incerteza com relagdo aos valores das concentragdes quimicas de nitrogénio superficial mostrados na figura 4,
fundamenta-se nas diferentes espessuras obtidas para as camadas de nitretos de ni6bio. De modo mais especifico, apesar
de se ter tomado a precaucdo de realizar as andlises de EDS com baixa intensidade de energia, esse parametro pode ter
sido suficientemente elevado para ultrapassar as camadas de nitretos e ser influenciado pelo substrato de nidbio.

Essa interferéncia seria ocasionada em fungdo das baixas espessuras para as camadas de nitretos. Desse modo, a
analise por EDS ndo fornece um valor preciso para a concentragdo quimica de nitrogénio superficial das amostras, mas
da um indicativo da evolucéo da espessura da camada de nitretos. Assim, estas medidas de EDS ndo sdo utilizadas aqui
para se quantificar os teores de nitrogénio, mas sim para evidenciar a presenca de tal elemento nas superficies das
amostras.

3.3. Caracterizacdo das Amostras por Difracdo de Raios X
Nas Figuras 5 e 6 sdo apresentados difratogramas onde os picos ndo numerados, evidenciados para as posi¢des 20
de 38.75, 55.84, 69.68, 82.78, 95.30 e 106.69, correspondem as intensidades de difracdo para o nidbio metalico

presentes nas fichas JCPDS (“Joint Commitee on Powder Diffraction Stands™) 02-1108 e 01-1183 da ICDD
(“International Centrie for Diffraction Date”)
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Figura 4 — Porcentagem em peso de nitrogénio na superficie das amostras em funcdo da temperatura de
tratamento para as pressoes de 3 e 9 Torr.
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Para verificacdo das possiveis fases de nitretos, hidretos e 6xidos de nidbio presentes nas amostras tratadas foram
utilizadas as fichas de difracdo listadas na tabela 1, obtidas do JCPDS.

Com a finalidade de facilitar a identificacdo das fases, a numeracdo indicada na tabela 1 foi utilizada para
relacionar as fases procuradas e os picos encontrados para os diversos difratogramas obtidos.

Tabela 1 — Numeracao para identificacdo das diferentes fases usada para andlise dos difratogramas e respectivas
fichas JCPDS.

Numeragéo de

Identificacio FASE NUMERACAO JCPDS

1 NbO 15-0535, 12-0607 e 43-1290;

2 NbO, 08-0215, 34-0762 e 44-1053

3 Nb,Os 05-0379, 07-0061, 15-0493, 18-0910 e 32-0711

4 8-NbN 43-1420

5 e-NbN 14-0547, 89-5126, 89-5127, 89-4756, 89-2908, 25-1361, 65-3417
6 Nb,N 30-0869, 40-1274, 75-0952, 75-1616, 89-5129 e 20-0802
7 NbsN3 20-0869, 34-0337, 65-2877 e 89-5131

8 NbsNs 74-0606 e 51-1327

9 NbsNg 74-0607

10 NbH, 39-1165, 39-1166 e 39-1328

11 Nb7N,O 50-0320 e 89-1202

Na figura 5 sdo apresentados os difratogramas correspondentes aos corpos de prova tratados na pressdo de 3 Torr a
250, 500 e 750°C. Através dos difratogramas da figura 5 é possivel verificar a influéncia que a evolugdo da temperatura
de tratamento proporciona no surgimento de fases de nitretos de niébio. Para a amostra tratada na temperatura de 250°C,
apresentada na figura 5(a), verificou-se o surgimento de um Unico pico de baixa intensidade para a fase de nitreto ¢-
NbN (5) de estrutura hexagonal.

Com o aumento da temperatura de tratamento para 500°C verifica-se, através da figura 5(b), que h&a a manutencéo
da fase hexagonal &-NbN (5) j& apresentada para a amostra tratada a 250°C e o surgimento de novos picos de difragéo
para a fase B-Nb,N (6).

Para condicdo de temperatura de 750°C e 3 Torr de pressdo, mostrada na figura 5(c), verifica-se uma intensificagdo
das fases de nitretos ja apresentadas para as condicoes de 250 e 500°C e o surgimento de novos picos de difracdo para as
fases e-NbN (5) e B-Nb,N (6).

Para todas as condi¢des de tratamento apresentadas na figura 5 ndo foi verificado nenhum pico para as fases Oxidas
procuradas. O pico X, evidenciado nas figuras 5(b) e 5(c), ndo foi identificado como nenhuma das fases procuradas.

Na figura 6 sdo apresentados os difratogramas correspondentes aos corpos de prova tratados na pressao de 9 Torr e
temperaturas de 500, 750, 915 e 1080°C.

Para os corpos de prova mostrados nas figuras 6(a) e 6(b) foram verificadas a presenca das fases e-NbN (5) e B-
Nb;N (6). Para as amostras tratadas a 915°C e 1080°C, apresentadas nas figuras 6(c) e 6(d), foram verificadas as fases -
NbN (5), B-NbyN (6) e NbO (1).

Através dos resultados mostrados na figura 6 pode-se perceber que a elevacdo da temperatura de tratamento
proporciona o surgimento de uma maior quantidade de picos para as fases de nitretos encontrados. Também é possivel
verificar através da figura 6 uma elevacdo de intensidade para os principais picos de nitretos de niébio

A elevacdo da temperatura de tratamento também proporcionou a formacdo de uma fase 6xida na superficie das
amostras. Tal fase é originada em funcdo do processo de degasagem e desestabilizagdo de compostos éxidos presentes
na carcaga do reator adsorvidas devido a alta temperatura de tratamento.

Mesmo existindo a presenca de hidrogénio na mistura gasosa que compde o plasma, 0 mesmo nao se apresenta em
concentracdo suficiente para realizar a retirada de todo oxigénio do sistema. Esse oxigénio remanescente apresenta
preferéncia de combinacdo com o ni6bio da amostra em relagdo ao nitrogénio. Ou seja, as reacles de oxidacdo sdo
preferenciais em relagdo as de nitretagdo. (ASM HANDBOOK, 1990)
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4. CONCLUSOES

Através dos estudos realizados pode-se evidenciar que a temperatura e a pressao de tratamentos sdo parametros que
proporcionam alteragdes nos resultados de nitretacéo.

Nos tratamentos realizados o aumento da temperatura de tratamento proporcionou o surgimento de uma maior
guantidade de fases de nitretos de nidbio, conforme evidenciado nas figuras 5 e 6. Além disso, a elevagdo desse
parametro de tratamento proporcionou a intensificagdo dos picos de difracdo para as fases de nitretos B-Nb,N e &-NbN.

Quanto a morfologia superficial das amostras, a ampliacdo da temperatura de tratamento desencadeou uma maior
degradacdo das superficies em funcéo do processo de bombardeamento iénico.

Com relacéo as influéncias que a variacdo da pressdo de tratamento proporcionou, pdde-se verificar que a elevagdo
desse parametro atua de modo a intensificar os picos de difragdo para as fases de nitretos. Através das andlises de
microscopia eletronica de varredura ndo foram verificadas alteragdes morfoldgicas consideraveis em funcdo da variacéo
desse fator.
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Abstract. In this research, the first results of the temperature and pressure influence in the niobium plasma nitriding
process are presented. To evaluate these influences,niobium samples were prepared from a cold-roll round bar in the
dimensions of 10 mm diameter and 6 mm height. Before treatment, samples were annealed at 1000°C during one hour
in an argon atmosphere. The plasma nitriding temperatures used in the experiments were 250, 500, 750, 915 and 1080
°C for the pressures of 3, 6 and 9 torr. A treatment time of two hours and gas mixture of 90% N,-10% H, were adopted
for all experiments. After treatments, the sample surfaces were evaluated by Scanning Electron Microscopy, X-Ray
Microprobe Analysis and X-Ray Diffractometry. As main results was verified that the variation of the treatment
temperature promote strong influence in the amount of nitrogen deposited in the sample surfaces. Besides, an increase
in the treatment temperature forms a high variation of niobium nitride phases.
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