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Implantacao idnica por imersao em plasma
de nitrogénio no interior de tubo

Nitrogen plasma immersion ion implantation inside a tube

Michel Felipe Lima de Araujo’, Celso Israel Fornari?, Mario Ueda', Rogério de Moraes Oliveira’, Matheus Novaes Ferreira da Silva'

RESUMO

Este trabalho consistiu em estudar as alteragdes superficiais
ocorridas no interior de um tubo de acgo inoxidavel (AISI 304)
tratado por meio da técnica de Implantacao I6nica por Imersao
em Plasma (3IP) de nitrogénio. Com o objetivo de investigar as
mudancas nas propriedades fisicas e quimicas nas paredes
internas do tubo, foram utilizadas as técnicas de: Microscopia de
forca atémica (AFM), para evidenciar as diferengas superficiais
e aumento da rugosidade da superficie interna do tubo apods
tratamento; Difrac&o de raios-X (DRX), para investigar a formagao
de novas fases, como, por exemplo, a austenita expandida;
Difragéo de raios-X de alta resolugao (DRX-AR) para averiguar
implantagdo de nitrogénio no silicio por meio de medidas
“rocking curve”; Microscopia Eletronica de Varredura (MEV),
equipado com EDS (espectroscopia de energia dispersiva), para
identificar e quantificar, em escala microscopica, a porcentagem
de nitrogénio implantado em fungéo da profundidade; e, por fim,
a tribologia, ensaio bola-sobre-disco, para realizagdo de testes
de desgaste. Os resultados obtidos evidenciaram aumento de
rugosidade na superficie interna do tubo e a presenca de uma
nova fase (austenita expandida) comprovando uma implantagdo
significativa de nitrogénio no interior do tubo com profundidade
de até um micrometro.

Palavras-chave: Plasma; Implantac&o idnica por plasma; Trata-
mento de superficies; Tubo.

ABSTRACT

This work consisted of studying the surface changes that occurred
inside a tube of stainless steel (AISI 304) treated by means of
nitrogen Plasma immersion lon Implantation (PIII). In order to
investigate the changes in physical and chemical properties,
the following techniques were used: atomic force microscopy
(AFM), to show surface differences and increased internal surface
roughness of the pipe after treatment; X-ray diffraction (DRX),
to investigate the formation of new phases, as for example, the
expanded austenite and measures of “rocking curve” using a
high-resolution X-ray diffractometer (HRXRD) to verify implantation
of nitrogen in silicon; Scanning electron microscope (MEV) with
Energy-dispersive X-ray spectroscopy (EDS), to identify and
quantify, on a microscopic scale, the percentage of nitrogen
implanted in certain depth; and finally the Tribology, ball-on-
disck, for wear-testing. The obtained results showed increase of
roughness on the inner surface of the tube and the presence of
a new phase (expanded austenite), proving the implantation of

nitrogen inside the tube with up to one micrometer in depth.

Keywords: Plasma; Plasma lon Implantation; Surface Treatment;
Tube.
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INTRODUGAO

Os materiais em contato com o ambiente externo, seja ele
agressivo ou ndo, tém a sua superficie como regiao mais vulne-
ravel aos fatores de degradagdo como, por exemplo, a corrosao
e o desgaste!). A opgdo por uma tecnologia de modificagdo de
superficie mais adequada depende de alguns fatores, tais como:
o tipo de aplicagdo ao qual o material se destina; tempo e tem-
peratura de processamento; pressdo do gas de trabalho; custos,
dentre outros.

De um modo geral os tratamentos ndo se limitam apenas
a regido proxima a superficie, mas podem afetar também o
substrato, como ocorre quando héd formac¢ao de novas fases
devido as sucessivas mudangas de temperatura a qual o ma-
terial é submetido®.

O processo de implantagdo ionica por imersio em plasma
(31P) ¢ uma técnica de modificagdo de superficie que possibi-
lita o tratamento de pegas com superficies irregulares, uma vez
que o tratamento ocorre com o substrato imerso no plasma e o
tratamento segue de forma rapida, limpa e sem a produgédo de
residuos toxicos?. Diferentemente de algumas outras técnicas, o
3IP ndo exige a manipulagdo do substrato durante o tratamento,
tornando o sistema mais simples de operar e, por consequéncia,
diminuindo os custos do tratamento, que sdo fatores atrativos
para o setor industrial®®.

Além da sua vasta potencialidade e possibilidade de tratamento
de pegas com superficies irregulares que exigem um alto desem-
penho em suas diversas dreas de aplicagdo, podemos citar também
a exigéncia cada vez maior por parte das industrias alimenticias,
petroliferas, hidrdulicas, quimicas, aeronduticas, de gasoduto,
entre outras, por componentes tubulares cilindricos que tenham
superficies internas mais resistentes.

Este trabalho consistiu em estudar as alteragdes superficiais
ocorridas no interior de um tubo de aco inoxidavel (AISI 304)
tratado por meio da técnica de Implantagdo Ionica por Imersio

em Plasma (3IP) de nitrogénio.

PARTE EXPERIMENTAL

Antecedendo o experimento, foram realizadas limpezas das
superficies dos materiais a serem utilizados, para salvaguardar a
qualidade das mesmas. As amostras de ago inoxidavel 304 foram
preparadas no formato de pastilhas com 3 mm de espessura por
15 mm de didmetro. Foram utilizadas também como corpo de
prova, 2 laminas de silicio do tipo p, com orientagao cristalina
(100), clivadas no tamanho de 15x15 mm?.

A preparagdo metalografica das amostras de ago inox foi rea-

lizada com a politriz Labopol-2 da Struers®, incluindo lixamento

Tabela 1: Condicdes experimentais.

com lixas de granulometria: 320, 400, 600, 1200 e no polimento
delas foi utilizada alumina de 1 pm. Apods o polimento, as amos-
tras foram imersas em acetona para limpeza e banho ultrassonico
por 10 min e colocadas no interior do tubo como consta na Fig. 1,
onde foram adaptados dois porta amostras, um para amostras de
silicio e outro para as de ago. As amostras de ago foram aloca-
das da seguinte forma: duas nas extremidades do tubo e uma
no centro. Apos montar o aparato experimental, foi realizada
a limpeza das superficies das amostras durante 10 min, com
plasma de argonio para a retirada de possiveis camadas de 6xido
das superficies, a uma pressao de 3,3 x 102 mbar. As andlises
a seguir foram realizadas com a amostra de nimero 2, ja que a
caracteriza¢do realizada com o EDS indicou uma maior con-
centragdo atomica de nitrogénio implantado nesta amostra. O
tempo de tratamento foi de 1h, o gés utilizado foi o nitrogénio
e os parametros para o procedimento de implantacio estéo lis-
tados na Tabela 1.

Os parametros que constam na Tabela 1 foram escolhidos a
partir de investigagdes prévias nos testes de fontes de plasmas e
do pulsador de alta tensdo situados no Laboratdrio Associado de
Plasma (LAP) do INPE®. Antes de contemplar a fase de implan-
tagdo, foram testados alguns outros parametros como: corrente
no primdrio do pulsador e pressdo de trabalho, com o objetivo
de obter uma janela de operagao que favorecesse maiores valores de
tensdo do pulso, corrente de implanta¢do de ions e uma pressdo

que mantivesse o plasma aceso e estavel.

RESULTADOS E DISCUSSOES

A partir da analise feita por DRX (Fig. 2) nas amostras 1, 2 e 3, ob-
servou-se a formagao da austenita expandida (y,,), evidenciada pela
presenga de picos alargados e deslocados para a esquerda do pico de
Fey (111)®, como resultado da distor¢ao da rede cristalina provocada
pela supersaturagao com nitrogénio. A diferenca da intensidade dos

picos esta diretamente relacionada a posigao das amostras no interior

Amostra 3

Amostras
de Si

Figura 1: Localizagao das amostras no interior do tubo de ago inox
com 11 cm de diametro e 20 cm de comprimento (a esquerda) e
a formagao de plasma de nitrogénio no interior do tubo (a direita).
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do tubo. As amostras que foram alocadas nas extremidades apresen-
taram picos de y, menos intensos em relagdo a amostra que foi co-
locada ao centro, como pode ser visto na Fig. 2. Ainda nesse sentido,
a partir das medidas de EDS, foi evidenciado, em % atdmica, que a
quantidade de nitrogénio implantado em uma profundidade de até
1um, variou de acordo com a configuragdo das amostras no interior
do tubo. A amostra que foi colocada no centro obteve maior concen-
tragdo atdmica de nitrogénio implantado, em relagdo as amostras das
extremidades, como pode ser visto na Tabela 2. O critério de escolha
para a realizagao do ensaio de desgaste foi a quantidade de nitrogénio
implantado, neste caso a amostra 2 foi a escolhida. Vale frisar que
o EDS faz uma andlise qualitativa sobre a composi¢do quimica do
material, enquanto outras técnicas, por exemplo, Glow Discharge
Optical Emission Spectroscopy - GDOES, que possui maior precisdo
que a Energy dispersive x-ray detector (EDS) nesse tipo de medida,
faz uma andlise quantitativa dos elementos presentes no material, o
que daria maior confiabilidade ao resultado obtido.

O aumento na rugosidade (Fig. 3) no interior do tubo, obtido por
AFM, variou de Ra = 3,66 nm, na amostra sem tratamento, para
Ra =6,87 nm, Ra, = 9,60 nm, Ra, = 7,60 nm nas amostras tratadas,
respectivamente. Podemos ver que o processo de Sputtering, que é o
arrancamento de parte da superficie do material pelos ions a serem
implantados, ocorre em magnitudes diferentes em relagdo a posi-
¢do das amostras no interior do tubo. Este fato justifica os diferentes
valores e rugosidades obtidos nas nossas amostras.

A partir da andlise da Fig. 4, podemos observar que houve uma
redugio no valor do coeficiente de atrito da amostra tratada. E
visto também que o valor do coeficiente de atrito manteve-se em

um valor menor, em relagdo & amostra padrdo, por todo tempo

de ensaio.
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Figura 2: Espectros de Difragao de Raios-X, das amostras tratadas
e nao tratada.

Tabela 2: Espectroscopia por energia dispersiva de raios X.

Sem tratamento 0 0
1 18,57 1,44
2 26,53 1,76
3 25,69 1,77
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Os valores da taxa de desgaste calculados, conforme a norma
ASTM G99, para as amostras padrdo e tratada estdo representa-
dos graficamente na Fig. 5.

A partir do grafico da Fig. 5, podemos ver que houve uma redugao
de 46,34 % no volume de desgaste da amostra tratada em relagdo a
amostra padrao. Os perfis das trilhas de desgaste das amostras
de ago referéncia/tratado saio mostrados nas Figs. 6 e 7.

A partir dos célculos das taxas de desgaste, podemos concluir
que a formagdo da fase austenita expandida, na amostra tratada,
tem como consequéncia a redugdo da taxa de desgaste da mesma,

A B

200.0 nm 200.0 nm

Figura 3: Rugosidades nas superficies das amostras; (A)
Apos tratamento (amostra 2) e (B) Sem tratamento.
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Figura 4: Coeficientes de atrito para amostra padrao/tratada,
parametros: 5 cm/s, 5 Hz, 5.000 Voltas, 1N, raio de contato 3 mm,
esfera de alumina
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Figura 5: Volume perdido x amostra padrao/tratada.
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cujo valor foi de 0,68 mm?*/N.m, enquanto na amostra padrdo ob-
tivemos um valor de 1,26 mm?*/N.m de taxa de desgaste.
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Figura 6: (A) Perfil de desgaste da amostra tratada; (B) Imagem
3D da trilha de desgaste
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Figura 7: (A) Perfil de desgaste da amostra referéncia; (B) Imagem
3D da trilha de desgaste.

CONCLUSAO

A partir das andlises de DRX foi possivel ver, através da in-
tensidade dos picos da austenita expandida, que ocorre im-
plantagdes de nitrogénio em todos os pontos dentro do tubo. A

formagao do y,, ocorre de maneira ndo uniforme no interior do
tubo, nestas condigdes, embora o minimo de implantagido ob-
servado talvez seja o suficiente para algumas modificagdes su-
perficiais desejadas. As medidas de EDS mostraram uma maior
concentra¢iao de nitrogénio implantado no centro do tubo, em
relagdo as suas extremidades. Corroborando também com estes
resultados, o AFM evidenciou, através de diferentes valores de
rugosidade, um processo de “sputtering” mais intenso no cen-
tro e menor nas extremidades. Menores valores de coeficiente
de atrito, volume perdido e de taxa de desgaste, também foram
obtidos para uma das amostras da extremidade do tubo, em re-
lagao & amostra padrao. O processo 3IP no interior do tubo nao
ocorre de maneira uniforme em toda a sua extenso. A presenca
da fase austenita expandida decorre de uma grande concentra-
¢do de nitrogénio implantada no ago inox, aumentando assim a
dureza da superficie e a sua resisténcia a corrosdao™. Todos esses
efeitos mecénicos e triboldgicos positivos no interior de tubos
evidenciam os efeitos benéficos da técnica de 3IP para o trata-

mento e modificagdo de superficies.
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