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Resumo: O processo de oxidacdo a plasma é uma excelente alternativa para aumento da resisténcia superficial ao
desgaste e a corrosdo. Este tratamento termoquimico de superficie permite aumentar de forma consideravel a
dureza superficial da peca em questdo. A oxidagdo a plasma, procedimento aplicavel em materiais metalicos,
baseia-se em uma aplicacao de uma diferenca de potencial sobre uma peca que esta contida dentro de uma cadmara
hermeticamente vedada com atmosfera ionizada sob pressdo controlada. O presente trabalho teve como propdsito
construir uma camara para realizacdo do processo de oxidacdo a plasma. Visto que o Laboratério de Ensaios
Mecanicos e Metallrgicos (LABEMM) ja dispde de uma camara para realizacdo do processo de nitretacdo a
plasma, a construcdo de uma nova camara possibilitara um aumento das pesquisas realizadas no ambito dos
tratamentos termoquimicos de superficie, podendo aliar os processos de nitretagdo com pds oxidacdo. A validacao
da cAmara construida se deu por meio de anélises de estabilidade do plasma, capacidade de vacuo do sistema e
coloracdo durante o processo. N&o foram realizadas analises microestruturais e de dureza na amostra nitretada,
uma vez que, as verificacdes realizadas tem como principal intuito validar a cAmara para questfes basicas durante
0 processo, citadas anteriormente. Os resultados obtidos foram de grande valia, trazendo 6timas perspectivas para
a realizacdo de processos de oxidagdo e/ou nitretacdo a plasma na cAmara confeccionada.
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1. Introducgéo

Os tratamentos termoquimicos de superficie sdo uma 6tima alternativa para elevar a
resisténcia ao desgaste de materiais convencionais ou até mesmo a resisténcia a corrosao e ao
desgaste de materiais que atuam em ambientes adversos, como € o caso dos biomateriais. O
principal intuito destes tratamentos é de aumentar a vida Gtil no desempenho de ferramentas e
biomateriais, como por exemplo: engrenagens, matrizes para forjamento ou préteses em titanio
(PINEDO, 2004). Atualmente, os tratamentos superficiais mais utilizados em metais s&o:
cementacdo, nitretacdo e oxidacdo a plasma e témpera por inducao.

A nitretacdo e oxidacdo a plasma vém se consolidando como processos “limpos” e de
extrema eficacia quando comparados a cementacao e/ou tempera por inducéo, por exemplo. O
maior uso destes tratamentos termoquimicos deve-se & inUmeras vantagens, tendo como
destaque: maior dureza superficial, utilizacdo de gases ndo poluentes, alta eficiéncia energética
e baixo risco de empenamento e deformagdes (CRUZ, 2017).

Em relacdo aos processos termoquicos de superficie, a nitretacdo a plasma vem sendo
implantada h4 mais tempo do que a oxidacdo a plasma. A forma como séo realizados estes
tratatamentos tem grande semelhanga entre si, tendo como diferengas os parametros de
processo: mistura gasosa, tempo e temperatura de tratamento, corrente e tensdo. Alem do mais,
é possivel aliar um processo de nitretagdo com uma oxidacdo apds a nitretacdo, comumente
chamado de niretacdo com poOs oxidacdo. O processo de pds-oxidacdo a plasma visa
proporcionar ao material uma melhora no desgaste e resisténcia a corrosao, grande reducgao no
coeficiente de atrito e uma alta estabilidade quimica para condigdes extremas (REIS, 2017).

O tratamento termoquimico de oxidacdo a plasma é realizado dentro de uma camara de
aco inoxidavel, totalmente vedada, através de uma descarga incandescente para introduzir
oxigénio de forma controlada a superficie dos componentes em tratamento. A peca que esta
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sendo tratada esta ligada ao catodo de um circuito elétrico enquanto a cdmara torna-se o anodo.
Desse modo, gera-se uma diferenca de potencial través da aplicacdo de uma tenséo de 300-800
V entre os dois eletrodos (catodo e anodo), normalmente a uma pressdo de 1 a 8 mbar. Sendo
assim, ocorre uma descarga de brilho anormal que cobre o catodo. O catodo é aquecido através
da transferéncia de energia associada com a acdo do bombardeio idnico, desse modo, 0 oxigénio
é transferido para as pecas, por difusdo na superficie que ja contém ou ndo uma média camada
nitretada onde combina-se com elementos de liga formadores de 6xidos no metal em tratamento
(MAHBOUBI, 2005). A vista disso, € de extrema importancia ter o controle de todas as
variaveis no processo, uma vez que, este controle permitird o alcance de uma maior qualidade
na camada oxidada e, desse modo, resultados mais satisfatorios no que diz respeito as
caracteristicas microestruturais e de dureza (PASINI, 2020).

Este trabalho teve como principal objetivo a construgéo e validagdo de uma camara de
oxidacdo e nitretacdo a plasma para a realizagdo de processos termoquimicos nos mais diversos
metais, visando um maior aprofundamento das pesquisas realizadas. A constru¢do de uma nova
camara possibilitard um aumento nas pesquisas em diversos materiais, podendo a partir disso
aliar processos de nitretcdo com poOs oxidacdo. Portanto, pode-se afirmar que o
desenvolvimento de mais uma tecnologia no Laboratério de Ensaios Mecanicos e MetalUrgicos
(LABEMM), permitira o aprimoramento de equipamentos no setor industrial da regido do meio
oeste catarinense.

2. Materiais e Métodos

O desenvolvimento de todo o trabalho foi resumido em trés grandes partes: projeto,
construcdo e validacdo da camara de oxidacao.

2.1. Projeto e Construcéo
2.1.1. Estrutura

Primeiramente, foi desenvolvida uma estrutura rigida capaz de suportar todo o conjunto
da camara de oxidacao, tendo como principal objetivo fazer com que a base de todo o conjunto
fique estavel para uma melhor garantia da realizacéo do processo. Ja, em relacdo a todo o corpo
estrutural da camara, algumas caracteristicas importantes devem ser citadas. Uma das
principais, € que a cdmara de oxidacdo é composta inteiramente de aco inoxidavel AISI 304,
devido ao fato deste material ndo gerar contaminacfes e oxidacdes no seu interior, além de
possuir 6tima resisténcia mecanica para componentes estruturais (WOLFART, 2002).

Através das ilustracGes abaixo (Figura 1: a e b), pode-se visualizar o corpo da camara de
forma projetada. O visor frontal da camara, permite a visualizacdo do processo e
acompanhamento do tratamento, assim, caso ocorra alguma avaria, pode-se em certos casos
através do visor frontal, avaliar as principais causas para tal acontecimento.
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Figura 1(a) - Vista frontal da cAmara Figura 1(b) - Vista em perspectiva

Fonte: Proprio Autor - AUTODESK INVENTOR 2021.

Visto que a cdmara de oxidacdo realiza o processo de difusdo do gas em pressdes
proximas ao vacuo, é de extrema importancia evitar e prevenir possiveis vazamentos durante o
tratamento. Em pontos de unido permanente, foi utilizado o processo de soldagem TIG
(processo de solda em atmosfera de gas inerte) devido a este método de soldagem apresentar
um cordéo de solda bem acabado.

Em areas onde se tem um acoplamento e encaixe entre componentes, fez-se necessario a
instalacdo de anéis o’ring. Sendo assim, é de fundamental importancia garantir as condi¢des
ideais de pressdo para que 0 processo ndo venha a ser afetado.

2.1.2. Vacuo e Gases

Como ja citado anteriormente, 0 processo de oxidacdo a plasma necessita de um controle
minucioso de pressdo de extrema precisdo. Diante disso, a bomba de vacuo utilizada deve ser
capaz de atingir as condigBes pré vacuo (5,0 .102 mbar) e manter a pressdo constante durante
todo o processo de oxidacdo (2,0 a 4,0 mbar) e periodo de resfriamento.

O principal objetivo dos gases € difundir-se da superficie em direcdo do nucleo das
amostras, promovendo as melhorias que advém do processo de oxidacdo. Todos 0s gases sdo
interligados a um Unico tubo, que por sua vez é conectado a uma valvula agulha que tem a
funcdo de realizar um ajuste preciso da vazdo dos gases que entram na camara. Este tipo de
valvula é utilizado quando se tem a necessidade um fino fluxo de gases para dentro da camara
(FILETI; SILVA; PEREIRA, 2011).

2.1.3. Instalacdo Elétrica e Instrumentacao

Visto que é necessario ter-se uma diferenca de potencial para ionizar o0 gas em questéo,
para assim, os ions serem acelerados contra a superficie, pode-se afirmar que o aumento de
temperatura do processo depende do aumento da diferenca de potencial (tenséo). Para atingir
as tensdes necessarias do processo, a corrente passa por um regulador de tensdo, chamado de
Variac.

V. 14, N°. 4, Dec/2022 Pdgina 214



Revista de Engenharia e Tecnologia ISSN 2176-7270

Figura 2: Representagdo do Variac utilizado no LABEMM
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Fonte: <joining.com.br>

Normalmente este equipamento esta conectado a uma tomada de parede (220 volts), ap6s
a passagem da tensdo de tomada de corrente pelo trasformador do regulador, esta sera
aumentada para que seja possivel atingir as tensdes de trabalho necessarias (200 a 400 volts
para o presente caso) (COMOZED, 2020).

Referente a parte de instrumentacao, podemos destacar alguns equipamentos de medicao
que foram utilizados para auxiliar no controle dos parametros. Tanto a temperatura quanto a
pressdo devem ser controladas para que os resultados esperados venham a se comprovar no
processo pratico.

Para afericdo da temperatura, o termopar tipo K é um sensor ideal por se tratar de um
modelo de maior resisténcia a oxidacdo e a altas temperaturas, informando a temperatura
durante o tratamento, pois 0 mesmo permanece diretamente em contato com a peca. A leitura
foi visualizada através de um sistema de aquisicdo de dados.

Figura 3 - Mddulo de aquisi¢do de dados para afericdo de temperatura

Fonte: <aemc.com>

Para medicdo da pressdo no interior da cadmara, utiliza-se o medidor tipo Pirani. O
principio de funcionamento esta relacionado com a condutividade térmica dos gases, sendo que
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esta condutividade é convertida diretamente em pressao, visto que a capacidade de um gas
conduzir calor depende da sua pressdo. O valor da pressdo medida é expresso em um leitor
digital que esta conectado ao equipamento.

Figura 4 — Medidor de vacuo tipo Pirani

Fonte: <sensum.com>

A leitura da tensdo elétrica € realizada através da utilizacdo de um multimetro Minipa ET-
2940. O equipamento instalado para esta leitura possui capacidade de até 1000 V.

Figura 5 — Representacdo do multimetro Minipa ET-2940
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Fonte: <minipa.com.br>

Foi necessaria a utilizacao de dois multimetros durante o processo de oxidacgdo a plasma.
Um deles, ligado em paralelo, tem por finalidade a aferi¢do da tenséo de entrada na cdmara. Ja
o0 outro, ligado em série, indica qual € a corrente de entrada.

2.2. Processo de Validacdo da Camara

Em relacdo as etapas de validagdo da cdmara, foram analisados fatores: capacidade de
vacuo do sistema, estabilidade do plasma gerado, coloracao violeta e relagdo entre temperatura
e tenséo.

2.2.1. Capacidade de Vacuo do Sistema

E de total necessidade o sistema ser capaz de atingir a pressdo necesséria durante todo o
tratamento em si, no que se refere a pressao de vacuo do pré processo até a etapa de resfriamento
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pos processo. Sendo assim, a bomba de vacuo instalada deve atingir todas as pressoes
necessarias e estipuladas.

O inspecionamento da pressdo durante todo o processo foi realizado através do medidor
de presséo tipo Pirani. A qualidade do processo foi considerada apds o acompanhamento visual
da cdmara antes da abertura da valvula dos gases e também durante o tempo em que o plasma
se manteve aberto.

2.2.2. Estabilidade do Plasma Gerado e Coloragéo Violeta

No que se refere a estabilidade do processo, a abertura ou ndo de arcos elétricos define se
tal processo de oxidagdo / nitretacdo é estavel. A analise da estabilidade do processo pode ser
realizada de mais de uma maneira, podendo alid-las para se ter resultados de maior
confiabilidade. A associacdo da analise visual através do visor com a verificacdo constante de
corrente por meio do multimetro ao longo de todo o processo nos permite um diagnostico
valioso do que estd ocorrendo no interior da camara. A estabilidade também se refere a
temperatura, que € medida através do termopar que, por sua vez, esta conectado ao modulo de
aquisicdo de dados.

A emissdo dos fotons em direcdo ao catodo forma uma coloracdo violeta caracteristica da
nitretacdo / oxidagdo a plasma (ZAMBOM, 2011). Esta coloragdo pode ser observada através
do visor de vidro instalado na janela de inspecdo da cdmara, sendo possivel realizar registros
fotogréficos para analise da coloracéo.

3. Resultados e Discusséo
3.1. Construcédo e Montagem da Camara

Pela Figura 6, pode-se observar a base desenvolvida, a qual tem como principais funcoes:
sustentar o corpo rigido da cadmara e servir como entrada de componentes externos. As
dimensGes da base desenvolvida tém como principal objetivo realizar o tratamento
termoquimico de superficie em amostras relativamente pequenas, tendo em vista que através
destes testes pode-se realizar o efetivo tratamento em camaras de maiores propor¢des com
parametros ja conhecidos através da atual camara desenvolvida.

Figura 6 — Base da cAmara

Fonte: Préprio Autor.
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As Figura 7 mostra de forma mais detalhada a base da camara, com o anel o’ring ja
alojado, o porta amostras instalado, além dos equipamentos acoplados aos furos da base. Vale
salientar o isolamento para que haja a diferenca de potencial, através do material teflon, entre
0 anodo (carcaca da camara) e o catodo (amostra posicionada no porta amostras).

Figura 7 — Base da cAmara em detalhamento
— :

Fonte: Préprio Autor.

O corpo estrutural da camara pode ser visualizado atraves das figuras 8(a) e 8(b), onde
destaca-se a presenca do visor, fundamental para a inspecéo e analise visual do processo.

Figura 8(a) - Vista ampliada Figura 8(b) - Vista com enfoque para o visor

Fonte: Proprio Autor.

3.2. Validacgéo

Ressalta-se que os resultados obtidos para validacdo da camara fazem referéncia ao
processo de nitretacdo a plasma. Como a mistura gasosa utilizada na oxidagdo a plasma de
materiais biomédicos ainda ndo estd disponivel, testes de nitretacdo a plasma na camara
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construida em amostras de ago AlISI 4140 foram realizados a fim de validar a cAmara para, com
Isso, a mesma ser utilizada de forma precisa nas etapas de oxidacao a plasma. Foi proposto um
ensaio com uma mistura gasosa de 76% N2 + 24% H2 durante um periodo de 3 horas, com
temperatura de nitretacdo de 550 °C e pressédo constante de niretacdo de 4,0 mbar.

3.2.1. VAacuo

A estabilidade do vacuo pbde ser verificada através do display do Pirani (exemplo: Figura
4). Os valores de pressdo atingida estdo demonstrados através da tabela abaixo.

Tabela 1 — Valores de pressédo

Pressdo pré nitretacao sputter cleaning Pressdo durante a
(véacuo) (limpeza) nitretacdo
Amostra 1 5,0 .102 mbar 1,0 mbar 4,0 mbar
Variagéo de presséo
durante o tempo 0,1 mbar 0,1 mbar 0,1 mbar
decorrido

Fonte: Préprio Autor.

A condicéo de 5. 10~2 mbar ¢ atingida em aproximadamente 10 minutos, ja permitindo
a entrada dos gases ao sistema através da abertura das valvulas. Ap6s o processo de sputter
cleaning (limpeza) realizado na pressdo de 1,0 mbar, elevou-se a pressdo a 4,0 mbar com a
mistura gasosa composta de nitrogénio e hidrogénio. Esta presséo oscilou apenas £+ 0,1 mbar
durante o tempo de tratamento para validacdo da camara.

3.2.2.  Coloracdo e Estabilidade do Processo

A coloragdo observada do plasma foi violeta, mostrando que a estabilidade da atmosfera
estd adequada com a literatura.

Figura 9 — Coloracéo durante o processo

Fonte: Préprio Autor.
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A temperatura e tensdo também se mantiveram estaveis durante o tempo de nitretacédo
propriamente dita. Através dos gréaficos abaixo, pode-se observar o comportamento da
temperatura e tensdo, respectivamente.

Grafico 1 - Temperatura durante o processo de nitretacdo a plasma a 550°C durante 3h, com mistura gasosa de
76% N2 + 24% H2 a uma presséo de 4,0 mbar
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Fonte: Proprio Autor.

Gréfico 2 - Tensédo durante o processo de nitretacdo a plasma a 550°C durante 3h, com mistura gasosa de 76%
N2 + 24% H2 a uma pressdo de 4,0mbar.
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Fonte: Proprio Autor.

Durante as etapas da nitretacdo a plasma, verificou-se que houveram pequenas aberturas
de arcos elétricos, principamente na etapa de pré niretacdo. Este fato pode ser explicado pelo
interior da cdmara apresentar pequenas sujeiras, causando assim, algumas varia¢fes na tensao.
Apos a limpeza, verificou-se uma boa estabilidade durante a niretacao.
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4. Concluséo
Mediante resultados obtidos, pode-se concluir que:

— O projeto e construgdo da camara atingiu o objetivo, apresentando excelente
funcionalidade, sem vazamentos e capacidade de nitretacdo/oxidacéo

— A estabilidade da atmosfera do processo se manteve constante, sem a abertura de arcos
elétricos;

— A coloracdo violeta mostrou que o0s gases realmente estavam sendo ionizados na
superficie da amostra durante a nitretacéo;

— Com aumento da temperatura também se verificou o0 aumento da tensdo, demonstrando
realmente uma relacdo entre estes parametros.
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