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Hesumo

Ntraves de métodos especificos de processamento de 0
de Zr foi aobtido wum tipo de absorvedor de gases com
determinadas caracteristicas para sua utilizag3o como getter
em medidores de pressido absoluta, tipo membrana capacitiva,

Além do desenvolvimento do absorvedor com porosidade
controlada, foi es tucdada a ativago do material e
determinadas as condigdes de operagdo para absorgao dos
nases: Hz, 0Oz, Nz 2 CO=. '

0 trabalho enfatiza o comportamento do absorvedor na
presenga do Hz, principal contaminante em medidores de
pressdo tipo membrana capacitiva.

Nhs tractl

Ay using specific methods of 7Ir powder processing it
was abttained a kind of absorbent gases with caractheristics
proper for its wtilization as getter in the High Accuracy
M oy Measurement with capacitive membrane,

Wer made bothsy  the research  and development  of L
absarbent with controlled porosity and carried out studies
Aot activabtion and conditions of aoperations in' t e
Abhsorption of the following gases: He, O.. N = CO-. We
emphasize the Ho bhebaviour wich is the predominant gas an
the  High Accuracy Pressure Measurement with  capacitive
membrane,
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1. Introducdo

Un absorvedor de gases (getter)(1] & um dispogitivo
cuja funcio & fazer ou manter um vacuc adegquado, num aistema
previamente evacuado &8 niveis compativeis com determinadas
finalidades. Isto é possivel gracas Aa propriedade de
absorver gases que permeam ou s8o liberados pelaa parvedes do
-agistema. No caso de medidores de presséo sabsgoluta, tipo
membrana capacitival2], o getter é utilizado para preservar
baixas preasdes em componentes selados, previamente
submetidos a ultra alto véacuo. Quando confeccionado com
zirecénio apresenta capacidade e velocidade de abesorcgiao
elevadea, para diversos tipos de gases. Sua presenca n&o
interfere na operac80c do componente, naéo afetando euas
caracteristicas elétricas, sendo quimicamente estavel.

Neste caso, esses absorvedores g80 utilizados na forma
de um dedal com densidade proxima a 3,3 g/cm3 e distribuicao
de poros controlada, caracteristicas essenciails para n
absorcs8o dos gasea difundidos através das paredes metdlicas
e das soldas do componente.

0O objetivo deste trabalho é apresentar o método de
fabricacédo de um getter confeccionado com zircénio peln
técnica de metalurgia do pd, bem como gua caracterizacgho
para aplicac@o em medidores de presgs&o absoluta  tipo
membrana capacitiva.

2. Procedimento Experimental

A fabricacédo de pecas porosas por metalurgia do po,
segue  geralmente, a metodologia que engloba as diveraacn

etapas pde procegsamento apresentadas no fluxograma da
figura 1. Ag caracteristicas do pd, no que concerne ao
t.amanho de particula, foram obtidas por meio da

caracterizacéo de um absorvedor de gaseg comercial
confeccionado com ziredéniol331, Neste sentido foil adquirido
pd de zircénio da flrma Fluka (pureza 97%), especificado
como eendo para absorvedor de gases.

As etapas do procegsamento congigtiram do
ealbabelecimento das condi¢des de preparacao do Do,
compactagdo e sgainterizacdo. As condig¢fes que propiciaram
obter pastilhas c¢om as caracteristicas préximaste as  do
absorvedor analieado foram: 1) material formador de poros
(bicarbonato de aménio) adicionado aso pd de zircédnio, sem
aglomerante, 1i) presasfo de compactaciio de 350MPa & iii)
temperatura de sinterizacfo de 950oC durante uma horal31,
Estas foram as condicgdes utilizadas no desenvolvimento do
getter.



A particular geometria do getter, na forma de um dedal,

exigiu o projeto e a confeccdo de uma matriz para
compactac8o.
0 giatema de desgaseificacéo e de eatudo das

caracteristicas funcionails do absorvedor (figura 2) constsa
de uma bomba de titAdnio (C) para ultra alto vacuo, com

pressio de trabalho da ordem de 10-®mbar, sendo o pré-vacuo
efetuado por adsorc8c quimica & temperatura do nitrogénio
ligquido (A). Os gases estudados s&o introduzido=zs através da
valvula de agulha V1 com pressdes controladas pelo medidor
tipo membrana capacitiva (B), e as leituras das massas
feitaa por um espectrdmetro de massa (EM) acoplado & linha.
Este analisador de gas residual (Modelo EQ 80F FEdwards)
permite a leitura direta das pressdes parclais dos gacses,
além de realizar a varredura automatlica da massa atédmica de
1 a 80,

0O getter analisado fol colocado dentro do tubo de
quartzo aguecido por forno resistivo (F). A temperatura foi
obtida com um termopar tipo K de Cromel-Alumel e o seu
ajuste, feito manualmente por meio de Variac, fez com que se
adotasse falxas de temperaturas para este estudo. Os
egspectros de absorc@o e desorc8o dos gases foram obtidos em
um registrador conectado ao espectrédmetro.

Ap6s a sinterizacBo o absorvedor apresgenta um filme
fino de 6éxido em sua superficie. A remocdo deste filme pelo
agquecimento da amostra em vécuo é denominada ativacio; o
oxigénio é diessolvido no material havendo portanto uma
desoxidacéo da superficle das particulas.

Foram determinadas as melhores condig¢des de temperatura
de ativacdo para um tempo de duas horas, conveniente para a
aplicaciao em questdo.

Una vez ativado o absorvedor, foram obtidas as curvas
de absorc#Bo para Hz, Nz e COz visando determinar a faixa de
temperatura ideal para o getter absorver esses gases
contaminantes durante o funcionamento do componente. Para a
determinagcdo da capacidade de absorc8o do getter, foi

utilizado o gas hidrogénio, principal contaminante do
madidar de proccocio.

3. Resultados e Discussdo

Na figura 3 estda apresentada wuma fotografia do
absorvedor em sua forma final, obtida apdés o seu
procesgsamento. O pd6 de zircbnio utilizado para a fabricacao
do getter apresentou a morfologia mostrada na figura 4. Apés
na etapas de compactacdc e sinterizacBo, foil observada =
microestrutura da figura 5, na qual a existéncia de pescocos
evidencia o processo de sinterizac8o. A micrografia é6tica da
figura 6, permite visualizar a existéncia de porosidade fina
e grosseira, cuja distribuicBo obtida por porosimetria de



mercurio, forneceu valores situados nas faixae de 1T o 3 am e
10 A 100 um, recpectivamente. Eata rerosidnde & peoponsnvel
prelo valor de 3,2 g/cm® obtido para a densidade.

Para a determinacio das condicdes de ativacao foil
realizada uma série de medidas a temperaturas situadas entre
800 e 1000-C.

Oa espectros da figura 7 mostram as pressdes parcials
dos gages nas segulntes condig¢deg:

-4 temperatura ambiente (262C), curva A.

-ao atingir a faixa de temperatura de ativacdoc (850-
900~C), curva B, e

-apb6s duas horas de ativacg8@o, curva C.

Na curva B desta figura observa-se a liberacdo do
hidrogénio absorvido durante a confeccdo e manipulag&o do
getter, com uma queda significativa apdés duas horas, como
pode ser notado na c¢urva C. Este comportamento n&c foi
verificado de forma t8c acentuada na faixa de B00 a B50~C,
Acima de 900~2C, apesar do comportamento similar acos das
curvas B e C, foil constatada uma contrac@o do getter.

Ap6s o término da ativac8io e regfriamento do getter,
foram obtidas as curvas de absor¢d@o dos gases (Nz.llz e COz)
em funcdoc da temperatura (figura B8). Como pode ser notado, a
partir de aproximadamente 6002C ocorre um aumento da
absorc8o para os gases em questéo. Com base negsas curvas,
foi definida uma faixa de temperatura operacional de 770 a
790=C. Nesta faixa, o hidrogénio, principal g&s contaminante
em medidores de pressBo tipo wmembrana capacitiva, é
rapidamente absorvido nos primeiros minutos para uma
ativacBo na falxa de 850 a 9002C, curva A da figura 9.

Na curva B, pode-se observar degempenho inferior para a
falxa de ativac#o de B0OO a 850°C.

0 getter de zircoédnio apresentou uma capacidade de
Absorcdo para o hidrogénio na faixa de 770 a 790=°C, em
relacdo A temperatura ambiente, de cerca de 60 vezes.

4. Conclusio

0 absorvedor de gases de zircdnio apresentou excelentes
resultados para sua aplicacdo em medidores de pressio tipo

membrana capacitiva. Diversas amostras analisadas
apreaentaram caracteristicas idénticas no que cdncerne a
densidade, poroesidade e comportamento (capacidade de

absorglo). 08 dadoas obtidos em relagfio A& absorcéo do o
permitem concluir que o absorvedor ¢é apropriado para esta
funcgéo.
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Figura 1 - Fluxograma das etapas do processo de obtencao do getler.
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Figura 2 - Sistema para analise do desempenho do getter: A - Bomba de
adsorgao quimica, B - Medidor de pressao tipo membrana capacitiva,
C - Bomba de Titanio, G- Cilindro de gas, F - Forno, EM -Espectometro

de massa.
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Figura 3 - Getler de zirconio.

Figura 4 - Micrografia eletronica de varredura do po de zirconio.
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Figura 5 - Micrografia eletronica de varredura de amostra dao absorvedor
de pases de zirconio.
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Figura 6 - Micrografia otica de amostra do absorvedor de gases de zir-

conio. Presenga de poros finos e grosseiros.
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Figura 7 - Pressoes parciais dos gases com o geller no sistema:
A - a temperatura ambiente, B — ao atingir a faixa de tempera-

tura de 850 a 900°C e, C - apos duas horas.
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Figura 9 - Curvas de absorcac do IN em funcao do tempo, no intervalo de temperatura

de 770 a 790°C, para duas faixas de ativagao do getter.
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Figura 8 - Curvas de absorcao dos gases ( :M. zm e OOM ) em funcao da temperatura.
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