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RESUMO

As propriedades magnéticas do po6 da liga
Smzle :Ny nitretado por dois métodos: fluxe (NF) ¢ na
pos-descarga de plasma (NP) (cxcitado por microondas) sdo
estudadas. O processamento foi investigado como fungdo das
scguintes condigdes ¢ parametros: amostras de 40.10° kg;
pressdio no reator 0,25 kPa; (t = 4,8.10° s, T = 500° C, com
fluxo varidvel); (t = 4,8.10° 5, F = 200 sccm, com temperatura
varidvel); e (T= 500 °C, T = 400 sccm, com tempo varidvel),
A distribui¢iio dos tamanhos de particulas no pé recém moido
também foi investigada. A influéncia das variaveis dc
controle do processamento, sobre as propricdades magnéticas
da liga, foram investigadas com medidas realizada no VSM
(Magnetdbmetro de  Amostra  Vibrante). Resultados do
processamento de nitretagdo por plasma indicaram que as
figuras dc mérito magnéticas produzidas na liga Sm,Fc,;
sdo: independentes do fluxo de Ny, entre 100 ¢ 400 scem;
cstabilizadas para tempos de ensaio maiores que 6,0.10° s;
otimizadas na tcmperatura de cnsaio c¢m torno de 500 °C no
método de NP,

ABSTRACT

The magnetic properties of SmaFe Ny
powders nitrited by flux and after glow (microwave excited)
nitrogen plasma processing were investigated as function of
the following  parameters and conditions: sample mass
40.10° kg, pressure 0,25 kPa; (t = 4,8.10° s, T'= 500 <C and
variable Flux); (t = 4,8.10° 5, F' = 200 sccm and variable
temperature) and (T = 500 C, IF = 400 sccm and variable
time). Also the particle distribution size was investigated. The
influence of variation of the above parameters on the
magnetic properties was investigated using Vibrating Sample
Magnetometer (VSM) measurements. Resulls of the nilriding
pracess by plasma indicate that values of the magnetic
properties induced in the alloy Smylie;; are: independent of
the flow of Ny, between 100 and 400 scem; stabilized for
processing  times larger than 6,0.10° s; optimized in NP
method at a processing temperature around 500 “C.

1. INTRODUCAO

Hé quase uma década estabeleceu-se que a introdugio
dc dtomos intersticiais de nitrogénio, na liga Sm,Fey,, pode
promover apreciavel alteragio em figuras de mcérito de
propricdades magnéticas da liga original [1]. Estruturalmenic
observa-se que: a rede expande-se ao redor de 6 % em volume;
a temperatura de Curic cresce de 116 °C para 476 °C; o campo
clétrico criado pelo dtomo de nitrogénio muda a anisotropia
magnetocristalina dec  planar para fortemente axial [2].
O conjunto de altcragdes geradas pela adsorsio do nitrogénio,
formando o nitreto intersticial SmyFe;Ny (X=3), promove cstc
malterial a promissor candidato para produgic de imids cm
aplicagdes tecnoldgicas.

Embora as modificagdes inlersticiais ndo cstejam
restritas ao nitrogénio, pois carbono [3], hidrogénio [4], fltior ¢
cloro [5] lambém podem formar inlcrsticiais, as figuras de
mérito magnélico sio menos salisfatorias ncsics casos.
Convencionalmente ¢ processo de nitrelagio consiste de um
tratamento térmico (T = 450 °C) onde. num rcator de volume
constanie, a liga base ¢ mantida na presenga do gds a pressdo ao
redor de 81,0 kPa, por algumas horas, dependendo do tamanho
das particulas [2].

Nitretagdes onde o nitrogénio ¢ mantido sob fluxo sdo
menos freqiicntes na literatura [6]. Algumas dificuldades
operacionais (cntre clas perda do pd linamentc granulado),
muito provavelmente dclerminam os fatores limitantes de
utiliza¢fio do processamento por fluxo. Nitrelagdes por plasma,
afora este trabalho [7], sdo ainda menos freqiientes [8]. Todavia
0 processamento  em  descnvolvimento, cm  descargas
sustentadas por microondas [9], tem se revelado uma técnica
bastante promissora, conforme scrd discutido a scguir.

2. EXPERIMENTAL

P6, armazenado sob protegiio de tolucno, foi obtido
partindo-sc do lingolc da liga SmyFe; com posterior
pulverizagdo  usando-se o mélodo HD  (Hydrogen
Decrepitation), moagem mecinica ¢ peneiramento. A Ggura |
apresenta uma distribuigdo tipica do tamanho dc particula do
po utilizado.
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Figura 1 - Distribui¢io de tamanho de particulas(TP)

As amostras foram nitretadas em plasma ulilizando-sc uma
fontc dc microondas dc poténcia 700 W ¢ [reqiiéncia de
2,45 GHz |8]. Apos a nitrelagio, esferas oblidas pela mistura
do pé nitretado ¢ resina. A cura da mistura foi exceulada
sob um campo de 2,3 T. A caracterizagio das propriedades
magnéticas das amosiras foi cfetuada por VSM
(magnetémetro de amostra vibrante) donde, a partir das
medidas  de polarizagiio na diregiio ficil (J) ¢ na diregio
dura (Jy) em fungio do campo magnético aplicado. a curva
de histeresc ¢ obtida ¢ algumas figuras de méritos sio
calculadas: Remananéncia (B,), Cocrcividade (jH,), Produto
de cnergia (BH),.,, além de uma cstimativa associada ao
campo anisotropico obtida por DI = J;- J; As propricdades
magnéticas da liga nitrctada foram investigadas cm fungio
do tipo de tratamento, fluxo ou plasma, ¢ das varaveis:
taxas de fluxo de gas, tempo de tratamento ¢ temperatura.

3. RESULTADOS E DISCUSSOES

Inicialmente foram realizados cnsaios com o proposito de
comparar, via cxamec das propricdades magnélicas, a
influéncia da nilrctagio  com plasma (NP), com aquelas
provocadas pela nitretagio em [Tuxo(NF). como mostra na
Figura 2.

A possibilidade de pré-existéncia de nitrogénio atémico no
ambicnlc da pos-descarga do plasma ¢ pré-aquecimento do
gas em [luxo, na descarga, sio fatorcs que possivelmente
contribucm para o melhor desempenho da NP, O ambiente
de plasma ¢ capaz dc propiciar uma atmosfera controlada,
cspecics ativas necessarias ¢ calor, indicando ser wma
técnica mais promissora que a NF.
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Figura 2 - Propricdades magnélicas do Sm-Fe;, nilrctado em
fluxo (NF) ¢ em plasma (NP), fixando-se: F = 400 sccm.
T=500°C, p= 025kPa ct=48.10"s

Buscando otimizar as propricdades magnélicas da liga
nitrelada, foi investigada suas alteragdes em fungdo do tempo
de processamento, como mosirado na Figura 3. Inferiu-se que
0 lcmg)o de NP, nas condigdes estabelecidas, cm  lomo de
6,0.10" s, ¢ sulicicnic para cstabilizaglio das propricdades
magnéticas de inleresse, contrastando com maiores intervalos
de tempo, em lorno de 3.6.10% s, quando as amostras sio
nitretadas convencionalmente [2.6).

Maiores valores de fluxe implicam, a principio, cm
11aiores concentragdes de nitrogénio atduiico na pos-descarga.
No cntanto, nestas condigdes ocorre maior possibilidade de
perda de massa do particulado devido agido de arraste do fluxo
de gas. A ligura 4 mostra que as propricdades magnélicas
praticamente independem do valor de fluxo, dentro do erro
cxperimental. Parcce-nos recomendavel, por uma questdo de
cconomia, ¢ cstabelecimento de baixos  Muxos de gis na NP
Cin Nnosso sislema.

A cliciéncia da nitrelagio do Sm-Fe;» ¢ intimamente
dependente da difusdo dos dtomos na rede cristalina, a qual ¢
comandada pela (emperatura. Cabe ressaltar que a temperatura,
cmbora determinante no processo de difusio, ao alcancar so
redor de 600 °C passa a contribuir para a degradagio da liga
mide produzindo Fe-cc ¢ SmN [10] . A figura 5 indica quc o
aumcnto do valor de (cimiperatura de processamento de 500 °C
para 600°C ¢ sulicicnte para desestabilizagio do parimetro DJ,
rclacionado com a anisotropia magnetocristalina, ¢ indicativo
forte de que o processo de degradagiio da liga teve inicio.
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Figura 3 - Nitretagdo por plasma. Influéncia do tempo dc

processamento nas propricdades magnéticas,

mantidos

constantes ; F = 400 scem, T = 500°C, p= 0,25 kPa.
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Figura 4 - Nitrclagiio por plasma. Inflluéncia do fluxo nas

propricdades magnéticas, mantidos
t=428.10"s, T =500°C, p=0,25kPa.
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Figura 5 — Nitretagio cm plasma. Influéncia da tcmperatura nas
propricdades magnéticas, mantidos constantes: F = 400 scem;
1=4,8.10%s, p=0,25kPa.

4. CONCLUSOES

Os resultados do processamento de NP quer scja pela
redugio do tempo de processamento, quer seja pela melhoria
das figuras de mérito magnéticas produzidas na liga Sm-Fc,4,
indicam scr esta uma téenica bastante promissora na produgio
dc intersticiais. Todavia, um quadro claro dos mccanismos
cnvolvidos no processamento ainda ndo foi alcangado ¢
continuamos nossos estudos em busca de uma compreensio
mais satisfatéria dos fendmenos envolvidos.
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