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RESUMO: A dificuldade de implantacdo de ions de nitrogénio em alguns tipos de materiais nos
levou a investigar os elementos contaminantes presentes na camara de vacuo do sistema 31P, em
particular, o oxigénio. Foi utilizado um espectrometro de massa (RGA) de um tipo de filtro
quadrupolar, que permite a analise de gases residuais na cdmara por meio da medicdo da relacio
massa/carga de suas composigdes. Encontramos uma grande proporcdo de oxigénio combinado
com o hidrogénio (H20) no caso de um vacuo com uma pressdo de base de 1x10™ mbar. Uma vez
que o oxigénio esta fortemente presente em todos os nossos resultados de 3IP realizados
anteriormente, tentamos minimizar a sua presenga. No caso do aluminio, a formacao de 6xido
impede a implantacdo de nitrogénio, enquanto em ago inoxidavel a sua presenca tem uma
influéncia pouco significativa. O 6xido é uma barreira natural encontrado na superficie da maioria
dos materiais metélicos, é ele um dos responsaveis da alta energia necessaria para se realizar o
processamento 3IP. O processamento é realizado habitualmente com pulsos acima de 15 kV, mas
com a melhora no sistema de injecdo de gas e limpeza da camara de vacuo por plasma de argonio,
reduziu a presenca de oxigénio residual em 80%, e dessa maneira conseguimos bons resultados em
melhoramentos de materiais para aplicagfes espaciais e aeronauticos usando o processamento 3P
com pulsos de apenas 3kV.
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1-INTRODUCAO

O processamento 31P (implantagdo ibnica por imersdo em plasma) é bastante adequado para
0 tratamento de materiais para modificacdo de suas caracteristicas mecénicas, fisicas ou quimicas,
apenas superficialmente, para aplicacbes espaciais e aeronduticas. Uma das suas caracteristicas
favoraveis é poder realizar o processo em pecas tridimensionais com formas irregulares. O processo
é realizado através da formacdo de plasma, que deve ser em baixa pressdo, geracdo de plasma e
aplicacdo de pulsos de alta tensdo negativa, geralmente, na peca de trabalho, resultando na
implantacdo dos ions. O plasma pode ser gerado por uma variedade de fontes como radio
frequéncia, ressondncia de elétron ciclotrbnico, magnetron, e entre outros, por descarga
luminescente o qual utilizamos em nosso experimento, mostrados na figura 1. O processo,
entretanto, encontra barreiras como a necessidade de um sistema de vacuo e de um pulsador de alta
tensdo, que encarece e dificulta o avanco da técnica para uma escala industrial.

A execucdo do processo com pulsos acima de 15kV gera uma maior eficiéncia na
implantacdo, mas gera também alguns problemas de seguranga dos operadores e maiores custos ao
processo. Em alguns tipos de materiais é possivel realizar 3IP com uma energia de implantagdo dos
fons mais baixa do que a habitual. Em outros, como em ligas de aluminio, isso se torna quase
impossivel devido a condi¢des de estruturas atbmicas, baixo temperatura de fusdo e de barreiras de
Oxido superficiais. A eliminagdo ou amenizacdo desses fatores que dificultam a realizacdo do
processo 3IP a uma condicdo de baixa energia para a implantacdo é o objeto deste estudo.
Apresentaremos a proposta da redugdo de impurezas, como o oxigénio residual, como uma forma
eficiente de facilitar a penetracdo dos ions durante o processo.

Na figura 2 estd apresentado um esquema de um espectrdmetro de massa com filtro
quadrupolar, usado em nossas pesquisas para acompanhar 0s gases residuais presentes em nossa



camara de vacuo e a relacdo entre 0 gas a ser implantado e as impurezas presentes, em especial 0
oxigénio.
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Fig. 1 — Esquema de um sistema de processamento 3IP por
descarga luminescente.

2- EXPERIMENTOS E RESULTADOS

Foram realizados dois casos de tratamentos em diferentes condi¢bes, uma em condicao
habitual de operacdo e outra com reducdo dos gases residuais no vacuo. No primeiro caso, a relagao
r = H,O/N, foi de aproximadamente 30% a uma presséo de trabalho de 7,5 x10™ mbar. No segundo
caso, com a melhora do sistema de injecdo de gas e limpeza da parede com descarga luminescente

de plasma de argdnio, foi possivel reduzir a relagdo r a 5%, ou seja, redugdo de 80% de oxigénio na
camara, resultados mostrados na figura 3.
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Fig. 3 — Comparacao de composicao de gases residuais no vacuo, antes e depois de alteragdes no sistema.



Realizamos 31P em amostras de Al7075 e SS304 em uma pressao total de 2x1072 mbar, com
pulsos de alta tensdo de 3kV, freqliéncia de 1 khz com largura de pulso de 5us. A fonte de plasma
foi operada em 300V e 0,6A. Analises com raios-X mostraram forte presenca do nitrogénio nas
amostras implantadas de aluminio e de aco inox 304 sob esta condicéo de baixa impureza residual
de oxigénio no vécuo. Os resultados de raio-x indicam grande melhora no processamento com
presenca de nitretos e mostram a importancia de se realizar o processamento 3IP em ambiente com
concentragdo de oxigénio reduzido, nos dois casos analisados, de aco inox e liga de aluminio, como
mostra a figura 4 e a figura 5. O raio-x mostra também a presenca de novas fases como nitretos de
ferro, nitretos de aluminio e oxinitretos.
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em baixa energia.

A partir destes resultados, submetemos as amostras a testes de corrosdo, constatando uma
melhora nos resultados de impedancia potenciodindmica para o0 SS304 com melhora na resisténcia
ao ataque corrosivo, apresentado na figura 6. No caso da liga de aluminio 7075, ndo houve variagdo
significativa, como mostra a comparagdo com o comportamento padrdo da liga na Fig. 7.
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Fig. 6- Impedancia potenciodinamica em SS304. Fig. 7- Impedancia potenciodindmica em Al7075.

3- CONCLUSOES

Um melhor controle do gés residual no vacuo permite um processo 3IP altamente eficaz
com baixo consumo de energia para evitar um aquecimento excessivo do material e permitir o
tratamento de materiais com baixo ponto de fusdo. Além disso, essa técnica reduz os efeitos de
sputtering (arrancamento de materiais por impactos na superficie) para obter camadas tratadas mais
espessas. A camada de Oxido € reduzida pela atenuacdo da pressdo de oxigénio residual e,
consequlientemente, um tratamento 3IP mais eficaz é obtido. Testes de impedancia potenciodindmica
mostraram melhora na resisténcia a corrosdo do SS304 e no caso da liga Al 7075, ndo houve



alteracdes significativas. As amostras de trabalhos futuros serdo submetidas a testes de dureza para
investigacao de possiveis mudancas na sua resisténcia mecanica.
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