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E mostrado que amostras de ferro puro sinterizadas submetidas a um banho de 6leo durante
24 horas, pode ser totalmente limpas, quando sdo submetidas a uma descarga de hidrogénio a
pressdo de 2 Torr e temperatura de 300 °C durante 1 hora.

Foi evidenciado que a limpeza feita no reator de plasma permite uma nitretaco eficiente,
processada no mesmo reator com a simples mudanca de mistura gasosa e na poténcia aplicada ao
plasma, afim de alcancar atemperatura de tratamento desejada.
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Figura 4- Microscopia 6tica da camada nitrada de amostra: (a) ndo imersaem 6leo e
(b) imersa em 6leo e submetida a uma limpeza de hidrogénio a 300°C.

A caracterizacdo das fases por difratometria de raios-X destas amostras € apresentada na
Fig. 5. Podemos observar que a amostra ndo submetida a banho de éleo (Fig. 53a), a camada €
constituida de uma mistura das fases y e €, como é esperado quando a temperatura de nitretacéo
€ 560°C [18]. Na Fig. 5b, é observado predominantemente a fase €, efeito atribuido a tracos de
carbono existente na superficie da amostra que favorece aformagéo dafase Fe, 3N [6].
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Figura 5- Difratograma da superficie da amostra nitretada por plasma: (a) amostra ndo
imersaem 0leo, (b) amostraimersa em 6leo, com remocéo deste a 300°C em
plasma de hidrogénio



presenca de carbono deve ser atribuida a existéncia de éleo no corpo de prova; ja que as mesmas
sdo de ferro puro. Além disso, observa-se que a partir de 1500 segundos a intensidade da banda
se estabiliza indicando que alimpeza daamostra pode ser obtida em tempos menores do que
1 hora
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Figura 3 - Evolucdo da Intensidade dabanda do CH em funcéo do
tempo em diversas temperatura.

Com a finalidade de comparar 0 processo de limpeza por plasma e o convencional, as
amostras imersas em banho de 6leo durante 24 horas foram submetidas a um processo de
limpeza, constituido de banho em éter de petréleo com ultrasom; em seguida foi realizado um
tratamento térmico num forno com atmosfera de hidrogénio a 350°C durante 1 e 2 horas.

Tanto para os tempos de 1 e 2 horas a medida de perda de massa foi de 99,02%, indicando
gue o processo convenciona ndo permite umaremocao total de 6leo.

3.3- Nitretagdo das amostras

Foram nitretadas amostras imersas em 6leo e submetidas a uma descarga de hidrogénio bem
como as amostras ndo colocadas em 6leo. Podemos observar na Fig. 4, que a amostra colocada
em 6leo e submetida a uma descarga de hidrogénio apresenta uma camada nitretada similar a
amostra ndo imersa em 6leo. Em ambos os casos, a camada nitretada € formada de uma camada
composta de aproximadamente de 8 um de espessura e uma camada de difusdo com precipitacéo
de agulhadenitretoy e o .
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Figura 2- Andise quimicada superficie das amostras: (a) imersaem 6leo, tratada com
nitrogénio, (b) imerso em 6leo, tratada com hidrogénio.

3.2- Limpeza com descarga de hidrogénio

Os resultados obtidos, mostram que a descarga de hidrogénio puro é a mais eficiente para a
retirada de 6leo de peca sinterizada. Um estudo da limpeza da amostra em funcéo da temperatura,
em plasma de hidrogénio puro € mostrado a seguir. A descarga foi realizada a pressdo de 2 Torr
durante 1 hora, com atemperatura variando de 180 a 350°C.

Os resultados de perda de massa (referente as amostras imersa em 06leo) estéo apresentados
na Tabela 2, mostram que aremocéo total do Oleo é obtida a partir da temperatura de 300°C.

Tabela 2- Perda de massa em diferentes temperaturas, numa presséo
de 2 Torr durante 1 hora em uma descarga de Hidrogénio

Temperatura (°C) PerdadeMassa (%)
180 99,81
200 99,89
260 99,90
280 99,97
300 100,00
350 100,00

A caracterizac8o da descarga elétrica por espectroscopia 6tica de emissdo (Fig. 3) mostra a
evolugdo da intensidade da banda de CH (A = 431,5 nm) em funcdo do tempo para diversas
temperaturas utilizadas. Podemos observar, como esperado, que na amostra hdo imersa em 0leo,
ndo € detectada a presenca da banda do CH. Nas amostras imersas em 6leo, a banda do CH é
observada com intensidade crescente a medida que a temperatura da descarga aumenta. Esta



Este resultado indica que a presenca de hidrogénio atébmico formado na descarga el étrica,
provavelmente em maior quantidade no plasma de hidrogénio puro, contribui para uma melhor
limpeza da amostra.

A andlise microscopia €eletrénica de varredura (MEV) das amostras, mostra a presenca de
6leo na superficie das amostras tratadas em todas as misturas usadas com excegdo da descarga de
hidrogénio. A titulo ilustrativo na micrografia da Fig. 1, € mostrada a superficie da amostra
tratada com a descarga de nitrogénio (Fig. 1a) e descarga de hidrogénio puro (Fig. 1b). Para
comparar o aspecto da superficie tratada € mostrado junto a superficie de uma amostra ndo imersa
em 0Oleo. Podemos observar naFig. 1a uma rugos dade na superficie da amostraimersaem o6leo e
tratada por plasma de nitrogénio, enquanto que na superficie da amostra ndo imersa em 6leo esta
rugosidade ndo é observada. Resultados semelhantes a limpeza com nitrogénio foram observados
nas amostras submetidas a descargas de argdnio puro e argbnio / hidrogénio.

Na Fig. 1b, observa-se que o aspecto superficia da amostra imersa em éleo e submetida a
descarga de hidrogénio, é idéntica a da amostra ndo colocada em éleo, confirmando a retirada
total do 6leo apresentada conforme os resultados da Tabela 1.
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Figura 1- Micrografias eletronica de varredura da superficie das amostras: (a) ndo imersa
em Oleo / imersa em 0leo, tratada com nitrogénio, (b) ndo imersaem 6leo /
imersa em 0l eo, tratada com hidrogénio.

Os resultados da andlise quimica realizada por microsonda na superficie, mostram a presenca
de um pico intenso de carbono na amostra de Fe-puro imerso em 6leo e submetido a descarga de
Nitrogénio (Fig. 2a). No caso da amostra submetida a descarga de hidrogénio, ndo é observado a
presenca do pico de carbono (Fig. 2b). Estes resultados estdo de acordo com os resultados da
tabela 1 e a observacdo das imagens de superficie mostradanaFig. 1.



nitretacéo foi realizada no mesmo reator de plasma mantendo a mesma configuragdo usada no
processo de limpeza.

Para efeito de comparagdo 0 mesmo procedimento de nitretacdo foi realizado em amostras
ndo armazenadas em 0leo e mantida sob vacuo.

Caracterizacdo das amostras

Foi usada uma balanca analitica para quantificar a perda de massa das amostras usando o
processo de limpeza por plasma e o processo convenciona.

A superficie das amostras foi caracterizada por microscopia el etronica de varredura (MEV) e
a sua composicdo quimica superficial determinada com auxilio de microssonda de raios-X de
comprimento de onda dispersivo (Philips XL-30).

A camada nitretada foi analisada através de microscopia 6tica (Carl Zeiss- Neophot 30) e as
fases presentes na camada nitretada por difratometria de raios-X (X Pert) usando a radiacéo Ka
do Cu.

Caracterizacdo da Descarga

Durante a limpeza da amostra a descarga foi caracterizada por espectroscopia Gtica de
emissdo. O equipamento utilizado € um monocromador Jobin-Yvon HR 640, de comprimento
focal de 640 nm, com uma rede de difracdo holografica de 1200 linhas /mm. O dominio espectral
do equipamento varre de 190 a 900 nm. A radiacdo luminosa proveniente da descarga € captada
através de uma fibra dtica e conduzida até a fenda de saida. Nesta fenda € conectada uma
fotomultiplicadora Hamamatsu R928, com rendimento quantico méximo A = 400 nm. O controle
e a aquisi¢do dos dados s&o realizados atraves do programa PRISM, instalado num computador
486DX2. A comunicacdo entre o monocromador e o microcomputador € feita usando um
controlador de interfaciamento Spectralink. A evolugéo temporal da intensidade da banda de CH
(A =431,5 nm) foi usada para monitorar o processo de limpeza.

3. RESULTADOSE DISCUSSOES
3.1- Amostras tratadas em diferentes misturas gasosas.

Os resultados de perda de massa (referentes as amostras imersas em 06leo) obtidos em
diferentes misturas gasosos a 300 °C durante 1 hora sdo apresentados na Tabela 1. Analisando os

dados, podemos observar que a descarga de hidrogénio puro € mais eficiente.

Tabela 1- Perda de massa em diferentes misturas gasosas a 300°C,
numa pressao de 2 Torr durante 1 hora.

Gas Perda de Massa (%)
Argbnio/Hidrogénio 99,89
Nitrogénio 99,90
Argbnio 99,91
Hidrogénio 100,00




No tratamento de nitretacdo por plasma o 6leo retido nos poros da peca sinterizada exsuda
para a superficie, desestabilizando a descarga e contaminando o reator [5,912]. Portanto torna-se
necessario remover todo o lubrificante das pecas antes de submeté-las ao tratamento de nitretacéo
por plasma.

Recentes trabalhos, mostraram que o0 uso do plasma de oxigénio tem sido muito eficiente
para a remoc¢do de Oleo da superficie das pecas de ligas de acos e aluminio. [8,11]. Muitos
estudos tém sido feito usando configuragdo de catodo oco de multi orificio linear com plasma de
oxigénio, e os resultados demostraram que a remogao do déleo da superficie metdica tem sido
muito eficiente. [1-4,7,13-14].

Neste trabalho € apresentado um processo alternativo de limpeza de amostra de Fe-puro
sinterizado, usando uma descarga em regime anorma de mistura gasosa de nitrogénio,
hidrogénio e argbnio. O aguecimento da pega colocado no anodo é obtido pela radiacéo de calor
proveniente do catodo. Além disso, as colisdes dos elétrons com as moléculas da mistura gasosa
produz espécies atdbmicas atamente reativas, principal mente de hidrogénio que contribuem para a
eficiéncia do processo de limpeza.

2. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL
Obtencéo das Amostras

Amostra de Fe-puro foram produzidas a partir de pé de ferro 1000B da Hoeganaes. As
amostras foram compactadas a frio em matriz uniaxial de dupla ac&o sob presso de 600 MPa,
usando 0,6% de estearato de zinco como lubrificante. A sinterizacdo foi realizada a 1150°C,
durante 1,0 hora em atmosfera controlada de hidrogénio pré-purificado. As amostras em forma
cilindricas com 10 mm de altura e 10 mm de didmetro, ap0Os a sinterizacdo parte delas foram
acondicionadas em 0Oleo e aoutra parte foi nitretada num reator de plasma.

A Retirada de 6leo das amostras sinterizadas foi realizada num reator de plasma. O reator é
constituido de uma camara de vacuo cilindrica de 300 mm de didmetro e 300 mm de altura, com
a parte superior e inferior de aco inox e latera de pyrex. A configuracdo dos eletrodos €
constituida de um sistema catodo-anodo confinado. O catodo tem uma forma retangular de 50mm
de comprimento, 10 mm de largurae 5 mm de altura e no interior do catodo é colocado um anodo
aterrado, constituido de uma placa de 10 mm de largura e 2 mm de espessura. A amostra de ferro
sinterizado € colocada sobre 0 anodo e a sua temperatura determinada usando um termopar
(Crome Alumél Tipo-K) inserido 5 mm no interior da amostra.

Uma bomba mecanica de duplo estégio permite a obtencdo de um vécuo limite de 102 Torr.
Um medidor de pressdo a capacitancia é usado para medir a pressdo da mistura gasosa que é
gjustada por meio de uma vavula colocada entre a camara e a bomba de vacuo. A mistura gasosa
€ regulada por meio de medidor / regulador de fluxo gasoso.

Nitretacdo das amostras
Apo6s a retirada de 6leo as amostras foram nitretadas por plasma sob fluxo de 4 cm® s de

mistura gasosa composta por 75% de N, e 25% de H,. A nitretagdo foi efetuada a 560°C na
pressdo de 3,0 Torr durante 2 horas, usando 0 mesmo procedimento de Maliska et a [10]. A
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Resumo

Neste trabalho, séo apresentados os resultados que mostram a viabilidade do uso do plasma para
a retirada de 6leo em pecas sinterizadas. Amostras de ferro puro sinterizadas e armazenadas em
Oleo, foram tratadas em diferentes misturas gasosas - Ar, Hy, Ar / H, e N,. Com a finalidade de
mostrar o0 processo durante a limpeza , foi monitorada a banda de CH (A = 431,5 nm) por
espectroscopia 6tica de emissdo. As amostras, foram caracterizadas através da perda de massa,
andlise de superficie por microscopia €eletronica de varredura, microandlise quimica por energia
dispersiva, microscopia ¢tica e difratometria de raios-X. Os resultados mostram que a descarga
de H, a pressio de 2 Torr e temperatura de 300°C durante 1 hora, é mais eficiente para a retirada
total de 6leo das pegas sinterizadas. Confirmando estes resultados as amostras tratadas nestas
condig¢des foram submetidas ao tratamento de nitretacdo e apresentaram resultados semelhantes
aos obtidos em amostras ndo armazenadas em 0l eo.

Palavras-chaves. Limpeza de pecas sinterizadas, Retirada de 6leo, Limpeza de superficie por
plasma.

1. INTRODUCAO

A porosidade é uma caracteristica principal de componentes metalicos obtidas por metalurgia
do pb. ApoGs a sinterizagdo, as pegas podem necessitar de um gjuste dimensional, retornando para
as prensas de compactacdo para uma calibragdo. Assim, com esta nova compactacdo, possiveis
alteragBes podem ser reparadas garantindo as dimensdes originais da peca. Oleos lubrificantes
sd0 utilizados em prensas de calibracdo para diminuir o atrito e extracdo das pecas apds seu
gjuste. Outra importante funcdo do 6leo no armazenamento das pegas € a protecdo contra a
oxidagdo. O lubrificante usado na calibracdo ou conservagdo dos componentes se torna um
empecilho quando se desga realizar um tratamento superficial. Um dos métodos usados para a
retirada de 6leo consiste em usar ultrasom com solvente (acetona , dcool ou éter de petroleo) e
aquecimento da peca em um forno convencional com atmosfera de hidrogénio.



