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RESUMO

Camadas de nitretos de ferro foram depositadas sobre a-
mostras de vidro em gaiola catddica sob condi¢des varia-
das de pressdo, temperatura, tempo de tratamento e razdo
da mistura N>-H,, com objetivo de analisar a influéncia da
deposicdo nesta técnica de nitretagdo. Em todas as condi-
¢oes de trabalho foram depositadas uma camada de filme
metalico, como evidenciado atraves das imagens de micros-
copia optica e MEV e também pela andlise dos difratogra-
mas de raios-X, confirmando a eficiéncia desta técnica que
utiliza o efeito de catodo oco nos furos da gaiola para obter
elevada taxa de deposigdo.

ABSTRACT

Layers of iron nitrides were deposited on samples of glass
in cathodic cage technique under varying conditions of
pressure, temperature, time of treatment and rate mixture of
H,-N,, aiming to examine the influence of the deposition in
this technique. In all working conditions was deposited a
layer of metallic film, as evidenced by the images of optical
microscopy and SEM, as well as X-ray difratograms, con-
firming the efficiency of this technique, which use the hollow
cathode the effect in all holes of the cage for obtain high
rate of deposition.

1. INTRODUCAO

Este trabalho investigou a influéncia da deposi¢do no meca-
nismo de tratamento de superficies na técnica de nitretagdo
em Gaiola Catodica. Esta técnica baseia-se na utilizagdo do
efeito de multi-catodo oco, em que as amostras sdo posicio-
nadas sobre um disco isolante de alumina e totalmente en-
volvidas por uma gaiola metalica, cujos furos atuam como
catodos ocos. Desta forma o plasma atua na gaiola ¢ ndao na
superficie das amostras eliminando assim os problemas ine-
rentes a nitretagdo idnica convencional [1-4].

Este processo tem-se mostrado altamente eficiente na nitre-
tacdo de acos, com elevadas taxas de crescimento de cama-

" odolberto@ufersa.edu.br

das, em fungdo da pressdes de trabalho de 250 Pa e 500 Pa,
tipicas da nitretac@o ionica.

Foram depositas camadas de Fe,N em substratos de vidro,
nesta faixa de pressdo, bem maiores que nos processos tra-
dicionais de deposigdo, onde a pressdo de trabalho ¢ da or-
dem de 1 Pa [5,6].

2. MATERIAIS E METODOS

O material para deposi¢do em gaiola catddica utilizado nes-
se estudo sdo amostras retangulares de vidro de 3 mm de es-
pessura, com dimensdes de 20 mm x 30 mm (comprimento
x largura).

As amostras foram limpas com acetona, em banho de ultra-
som, antes de serem colocadas na cdmara de nitretagdo.

Na nitretagdo ionica em gaiola catddica utilizou-se 0 mesmo
equipamento de nitretagdo convencional. A cdmara de va-
cuo cilindrica (fig. 1) com 300 mm de didmetro ¢ 400 mm
de altura, confeccionada de ago inoxidavel, foi adicionada
um dispositivo denominado de gaiola catddica, confeccio-
nada de ago inoxidavel austenitico AISI 316, com 0,8 mm
de espessura. A gaiola possui 112 mm de didmetro, 25 mm
de altura e furos de 8 mm de didmetro uniformemente dis-
tribuidos com distancia de 9,2 mm entre centros de furos
adjacentes. A amostra é colocada sobre um disco isolante de
alumina conforme representado na figura 1.

A fonte de tensdo ¢ continua e possui voltagem e corrente
maximas de 1500 V e 2 A, respectivamente e o fluxo de ga-
ses ¢ controlado por meio de controladores de fluxo(MKS
MFCI1179A).

O plasma ¢ formado na gaiola catodica, que funciona como
catodo (a parede da cdmara ¢ o 4nodo) e ndo diretamente na
superficie das amostras, que permanecem em potencial flu-
tuante, posicionadas em uma superficie isolante.

As amostras foram tratadas durante 4 e 5 horas nas tempera-
turas de 300, 350, 400 e 450 °C, nas pressdes de 250 e 500
Pa. A atmosfera nitretante foi constituida de uma mistura de
80% N, + 20% H,, 50% N, + 50% H,, 20% N, + 80% H,,
num fluxo total de 20 sccm.

A composicdo de fases e textura foram analisadas usando
difra¢do de raios-X (DRX). As analises descritas foram rea-
lizadas usando linhas Cu Ko (comprimento de onda:
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0.154 nm), operado em 40 KV em um instrumento DRX
(Shimadzu, XRD-6000). A microscopia optica (Olympus
BX60M) foi usada para observar a morfologia da camada
nitretada.

Reator de
Nitretacao

.
-

Figura 1 - Vista em corte do reator de nitretagio ionica, com a
adaptacio da gaiola catédica.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

As figuras 2(A) e 2(B) apresentam a micrografia, obtida por
MEV (Phillips XL30 ESEM), da superficie do filme deposi-
tado em Gaiola Catodica sobre uma superficie de vidro, du-
rante 4 horas na temperatura de 673 K.

Observa-se a boa uniformidade do revestimento depositado
sobre toda a superficie da amostras, sendo que a borda apre-
sentada na figura 2(A) deve-se a estresse mecanico produzi-
do durante o processo de obtencdo do foco da imagem.

As figuras 3 e 4 apresentam os difratogramas dos filmes de-
positados sobre as superficies das amostras de vidro nas di-
ferentes condi¢des de temperatura, pressdo, tempo e mistura
nitretante utilizadas. Em todas as condi¢des foi formado um
filme constituido pelos nitretos de ferro y° — Fes;N e € —
Fe;N. Como no vidro ndo ocorre o processo de difusdo, po-
demos concluir que a camada resulta exclusivamente da de-
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posicao dos compostos obtidos por sputtering dos dtomos de
ferro das paredes dos furos da gaiola catddica e subseqiiente
reacdo na atmosfera nitretante.

Figura 2 — Imagens da camada depositada sobre uma limina
de vidro nitretada na pressio de 250 Pa a 400 °C durante 4 ho-
ras, obtidas através da microscopia eletronica de varredura.

Com o intuito de avaliar o efeito do isolante sobre a taxa de
deposicdo, também foram depositados filmes em amostras
de vidro posicionadas dentro da gaiola, mas fora do isolante,
sob as mesmas condigdes de tratamento. Nesta configuracdo
a amostra esta sobre o catodo, uma vez que toda a gaiola es-
ta polarizada. A figura 5 apresenta imagens de perfil, obti-
das através de MEV, de filmes depositados nesta condigdo
(A) e com substrato de vidro dentro da gaiola e posicionada
sobre o disco isolante de alumina (B), que é a condigdo pa-
drao de tratamento. Observou-se que, quando o substrato de
vidro foi posicionado sobre o disco isolante, a espessura do
filme foi menor (11pum, em média) quando comparado com
o substrato posicionado diretamente sobre o porta amos-
tras(20pm, em média), ou seja, sem a presenga do disco iso-
lante. Isto deve-se ao fato de termos uma maior area de ca-
todo exposto ao bombardeamento idnico.
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Figura 3 — Difratograma de raios-X com geometria Bragg-
Brentano das laminas de vidro tratadas em gaiola catodica em
diferentes condicdes de tratamento (250 Pa).
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Figura 4 — Difratogramas de raios-X em incidéncia rasante das
camadas nas liminas de vidro depositadas em gaiola catédica
em varias condi¢oes de tratamento(250 Pa).

No entanto, sabe-se que para amostras metalicas, a elimina-
¢do do efeito de bordas, que ¢ uma caracteristica dos proces-
sos utilizando Gaiola Catodica[1,2,4,7-10], s6 ocorre quan-
do a amostra € nitretada em potencial flutuante, isto &, posi-
cionada sobre o disco isolante, em virtude da deposigdo re-
cobrir toda a superficie interna da base da gaiola.

A analise da composi¢do quimica das amostras tratadas nes-
tas duas condigdes(figura 6) confirma que os filmes deposi-
tados sobre laminas fora do isolante apresentam menores
percentuais de ferro, nitrogénio e cromo quando compara-
dos com os depositados nas amostras nitretadas sobre o dis-
co isolante de alumina, fazendo com que a espessura seja
maior quando a amostra estd fora do isolante.
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Figura 5 — Imagens da camada sobre uma limina de vidro
depositada a 500 Pa fora do isolante(A) e sobre o isolante(B),
obtidas através da microscopia eletronica de varredura(MEV).

Na figura 7 sdo mostrados imagens opticas da superficie do
filme de nitretos depositado sobre uma lamina de vidro cuja
metade foi coberta com uma mascara de material isolante.
Na figura 7 (A) destaca-se a interface entre a parte exposta a
deposicdo e a ndo exposta(totalmente opaca). A figura 7 (B)
mostra a mesma imagem em 3D, obtida por meio da intensi-
dade/distancia focal, o que confirma a existéncia de um de-
grau, confirmando a deposi¢do de uma camada de nitretos.
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Figura 6 A — Andlise quimica da amostra nitretada a 250 Pa
dentro da gaiola e fora do isolante.
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si 4. CONCLUSOES

Todas as amostras nitretadas nas diferentes condi¢des de
tratamento, de tempo, pressdo e atmosfera nitretante, apre-
sentaram um filme metalico espesso constituido pelas fases
v’ — FesN e € — Fe;N. A deposigdo dos compostos foi com-
provada pela confirmag@o da deposi¢do em amostras de vi-
dro, onde ndo ocorre o processo de difusdo.

Este fato confirma que a técnica de nitretacdo em Gaiola Ca-
todica, baseada no controle do efeito de catodo oco nos fu-
ros da gaiola, consiste em um processo hibrido de deposi¢ao
e difusdo. Este processo possibilita a deposi¢do de filmes re-
lativamente espessos em pressoes elevadas, como 500 Pa, o
que seria totalmente impossivel de acontecer nas técnicas
conhecidas de deposigdo de filmes finos, tornando-a uma al-
ternativa para a obtencdo destes revestimentos, uma vez que
necessita-se de uma estrutura relativamente simples de tra-
tamento, tipica dos reatores de nitretagdo a plasma.
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Figura 6 B — Analise quimica da amostra nitretada a 250 Pa
dentro da gaiola sobre o isolante.
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