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RESUMO

7z

Nitretacdo a plasma é uma técnica de modificacdo superficial para
melhorar a dureza, a resisténcia ao desgaste e a fadiga. Neste trabalho,
amostras de agos AISI-4140, DIN16MnCr5 e AISI-420C foram tratadas
termicamente formando microestrutura martensitica e em seguida submetidas
a nitretacdo a plasma, por cinco horas, em temperaturas de 400, 450 e 500°C,
com pressao 5mbar e uma mistura de gases hidrogénio e nitrogénio. As
amostras foram caracterizadas por microscopias Optica e eletrbnica de
varredura, difracdo de raios-X e ensaios de microdureza. Foi observado um
aumento de dureza, conforme previsdes a partir de estudo da literatura. Foram
obtidas camadas com aumento da espessura em relacdo ao aumento de
temperatura. Foi observada a presenca de nitretos y’ (FesN) e também nitreto
de elementos de liga (CrN) que caracterizam a dureza. Verificou-se o0
revenimento das camadas endurecidas por témpera por inducdo nas

temperaturas de nitretacao.



MODIFICATION AND CHARACTERIZATION OF THE AlSI-4140,
DIN16MnCr5, AND AISI-420C STEELS’ SURFACES

ABSTRACT

Plasma nitriding is a surface modification technique used for improving
hardness, wear resistance, and fatigue. In this work, samples of AISI-4140,
DIN16MnCr, and AISI-420C steels were heat treated, forming martensitic
structures, and then were submitted to plasma nitriding for 5 hours at 400, 450,
and 500°C, under a hydrogen and nitrogen gas mixture having a pressure of
5 mbar. The samples were characterized by hardness tests, optical microscopy,
scanning electron microscopy and X-ray diffraction. There has been an increase
in surface hardness as expected from the literature. The rise of nitriding
temperature produced an increase in the surface layers’ thickness. The results
obtained show a compact layer composed of Fe4sN nitrides and CrN nitrides,
identified by X-ray diffraction, characterizing the hardness. With these nitriding

temperatures, there was a decrease in hardness caused by the annealing.
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1. INTRODUCAO

Os acos baixa liga e inoxidaveis sdo largamente empregados em
diferentes areas de producdo da industria moderna, em particular tomando
vantagem da resisténcia a corrosdo dos acgos inoxidaveis. Muitos desses
materiais trabalham em condi¢cdes de alta abraséo e altas cargas, sendo que
estes desgastes e solicitagdes sdo uns dos principais fatores que promovem a
necessidade de manutencdo ou troca de componentes nos diversos setores
industriais.

Solugbes de projeto, modificagbes de materiais, tratamentos térmicos e
uso de lubrificantes sdo algumas acdes que sdo adotadas a fim de se
minimizar os problemas descritos. Porém, outras técnicas, que estdo sendo
muito utilizadas como melhoria das propriedades mecanicas, sédo relacionadas
a processos tribolégicos e triboquimicos, técnicas que estdo inclusas em
processos de engenharia de superficie [1]. Os processos de engenharia de
superficies metalicas melhoram as propriedades superficiais do material, como
a resisténcia ao desgaste, dureza, resisténcia a fadiga, atrito e resisténcia a
COorrosao.

Dentre os processos de engenharia de superficie esta a nitretacéo,
processo que foi utilizado no desenvolvimento deste trabalho. A nitretacéo é
um tratamento termoquimico, assim como a cementacao e a boretacdo. Esses
tratamentos termoquimicos sao processos que visam a adicao, por difusdo, de
elementos quimicos tais como carbono e nitrogénio na superficie do aco,
promovendo melhoras nas propriedades quimicas, fisicas e mecanicas do
mesmo [2].

O processo de nitretacao teve sua primeira patente registrada em 1913 e
vem se desenvolvendo com o uso do sistema de plasma desde 1931, com a
patente de J.J. Egan nos EUA e em 1932 por Berghaus na Alemanha. Esse
processo, que inicialmente ficou conhecido como nitretacdo por descargas
luminescente (glow discharge), nitretacdo i6nica ou nitretacdo a plasma [3],
apresenta muitas vantagens. Avangos tecnoldgicos, principalmente
relacionados a eletrbnica, automacdo e informatizacdo, permitiram o

desenvolvimento da tecnologia do plasma [4]. A tecnologia do plasma tem um



apelo a preservacdo ambiental por ndo gerar residuos poluentes. A nitretacdo a
plasma tem avancado e conseguido espaco comercial, principalmente na
indUstria automotiva, para se tornar um processo economicamente valido na
busca por materiais com melhoramentos de suas propriedades.

O processo de nitretacdo pode aumentar a dureza superficial dos acos,
a qual melhora a resisténcia ao desgaste. A nitretacdo a plasma promove o
endurecimento da superficie com a utilizacdo da tecnologia de descarga
luminosa, introduzindo nitrogénio nascente (elementar) na superficie de uma
peca [5]. A cinética das reacdes ocorre em uma faixa de temperaturas inferior a
dos processos convencionais, o que reduz o risco a deformacdes e permite que
outros tratamentos térmicos sejam realizados antes da nitretacdo, como a

témpera e/ou revenimento [6].

1.1. Questéao de trabalho.

A cana-de-acUcar, historicamente, sempre foi um destaque na economia
brasileira. Desde a época da colonizacdo, o Brasil vem atuando como um dos
maiores produtores e exportadores de cana-de-aclUcar, além do também
produto, etanol, tendo aos poucos ampliada a sua producdo em larga escala,
diminuindo a dependéncia do petrdleo. Esse mercado vem promovendo um
aumento na safra de cana e consequentemente uma diminuicdo no tempo de
manutencdo das unidades produtoras [7]. De acordo com Antdnio de Padua
Rodrigues, diretor técnico da UNICA (Unido da Indastria de Cana-de-acucar),
aproximadamente 40 usinas de acucar e alcool do centro-sul do Brasil, ou
cerca de 15% do total, seguirdo moendo cana de janeiro a marco de 2010,
periodo em que normalmente as unidades param para manutencao.

Muitos equipamentos séo retirados no final da safra e levados para
empresas especializadas, onde séo realizadas as manuten¢des dos mesmos, e
retornam para o inicio da nova safra.

Para manter toda esta estruturas em funcionamento sdo necessarios

novos desenvolvimentos em equipamentos, que garantam sua disponibilidade



para a producdo, com o0 menor numero de paradas provocadas por
interrupcBes ndo programadas, 0 que geraria grandes prejuizos para as usinas.

As correntes industriais sdo um desses componentes que necessitam de
manutencéo. Elas sdo compostas de pecas fabricadas em acos baixa liga, e
também, atualmente o aco inoxidavel vem sendo também aplicado na
fabricagcdo de componentes de juncdo, por apresentarem uma melhora nas
resisténcias a corrosdo e também ao desgaste em comparacao ao aco baixa
liga. A figura 1.1 representa um elo de corrente utilizado em equipamentos dos

setores canavieiros.

Figura 1.1 - Elos de correntes industriais utilizados nos equipamentos das
esteiras intermediarias nas moendas das usinas de cana-de-acucar.

A principal deterioracdo dos componentes dessas correntes é 0
desgaste que ocorre por abrasdo. Além disso, as correntes industriais
trabalham em ambientes hostis, com ambiente corrosivo (ph baixo), presenca
de agua, que acentua a corrosdo, presenca de terra, a qual age como um
elemento que aumenta o desgaste dos componentes devido ao atrito entre as
partes.

Cada componente da corrente industrial possui caracteristicas
especificas visando uma maior durabilidade, sendo essas: tipo de material,

tratamento térmico, acabamento e dimensional.



1.2.Objetivo

O presente trabalho tem como objetivo contribuir para o conhecimento
da aplicacdo do tratamento superficial de nitretacdo por plasma pulsado em
acos baixa ligas e acos inoxidaveis submetidos a tratamentos térmicos que
geram altas durezas superficiais, utilizados em uma vasta gama de produtos
nos setores industriais, como no caso deste trabalho, correntes industriais.

Analisar as caracteristicas da camada nitretada e suas alteracdes nas
propriedades mecanicas na aplicacdo de modificacbes superficiais obtidos por

nitretacdo a plasma em diferentes temperaturas.



2. REVISAO DA LITERATURA

2.1.Ac0

O aco, devido a sua resisténcia mecanica, tenacidade e ductilidade,
tornou-se o material preferido para aplicagbes em engenharia. Essa liga faz
parte de 90% da producédo mundial de metais.

Esse material é produzido com varios elementos de liga, mas adota-se o
sistema binério Fe-C para avaliar as reacfes e transformacdes que ocorrem no
mesmo. Os acos sédo ligas Fe-C com teor de carbono abaixo de 2,0%, sendo
considerado ferro fundido teores entre 2,0% a 6,67% [3].

2.1.1. Sistema Fe-C

A combinacédo entre ferro e carbono, em equilibrio termodinamico, dara
origem a diferentes fases para temperaturas variadas e o diagrama Fe-C e é
uma importante ferramenta para se compreender este comportamento. Sob
condicBes de equilibrio termodinamico real, as fases presentes nas ligas Fe-C
puras, sdo solucdes solidas de carbono em ferro - a, y e §, juntamente com
grafita pura, a qual estd presente quando os limites de solubilidade sao
ultrapassados [3, 8].

Entretanto, os processos de transformacdo industriais sdo rapidos,
resultando na formacdo de fases metaestaveis, dentre as quais a cementita,
gue em temperatura ambiente ndo se transforma em grafita. Para melhor
visualizacdo das transformacfes do aco, utiliza-se o diagrama de fase Fe-Fe3;C

representado na figura 2.1.
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Figura 2.1 - Diagrama de fases Fe-Fe3C

No diagrama estao presentes as seguintes fases: Ferrita (a), solugao
sélida de carbono em ferro CCC, presente até a temperatura de 912°C.
Austenita (y), solugdo sodlida de carbono em ferro CFC, presentes em
temperaturas de 723 a 1493°C até 2% de teor de carbono. Ferrita (8), solugao
sélida de carbono em ferro CCC, estavel de 1394 a 1535°C. Cementita (FesC),
carboneto de ferro com estrutura ortorrdbmbica e de alta dureza [3].

Uma reacao invariante importante dos acos € a eutetdide a 723°C. Um

aco com 0,8%C forma num resfriamento, a perlita, que € uma mistura de fases



ferrita e cementita, com estrutura lamelar caracteristica. Acos com 0,77%C
apresentam s6 a perlita em sua microestrutura, os agos com menos de 0,77%C
apresentardo ferrita e perlita e os com mais de 0,77%C, perlita e cementita,
num resfriamento lento. Porém para resfriamentos rapidos, aparecerdo fases
como bainita e martensita, que ndo estao previstas nos diagramas Fe-Fe3C.

Para acompanhar essas transformacodes utilizam-se as curvas TTT
(temperatura, tempo e transformacgédo), representada na figura 2.2. A
velocidade de resfriamento de um material austenitizado faz com que
aparecam fases como bainita e martensita.
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Figura 2.2 - Diagrama TTT para o0 aco.

A martensita € uma fase composta de ferro supersaturado com carbono,
numa transformacdo sem difusdo (cisalhamento da estrutura), resfriada
bruscamente até temperaturas inferiores aquelas em que se formaria a bainita.
Os atomos de carbono permanecem como impurezas intersticiais em solucéo
sélida supersaturada. Em excesso distorcem a estrutura cristalina, assim a
martensita assume uma estrutura cristalina monofasica tetragonal de corpo

centrado (TCC). A transformacdo da austenita em martensita esta



representada no diagrama de transformacao isotérmica representada na figura
2.2. A martensita tem aparéncia de ripas, sdo duras e resistentes, porém
frageis.

As caracteristicas de dureza e fragilidade sdo devidas a restricdo do
movimento de discordancias pelos atomos de carbono. Sendo assim, variam
com o teor de carbono. A martensita neste estado ndo é aplicavel na maioria
das vezes em engenharia, requerendo um tratamento térmico de revenimento
gue resulta a martensita revenida, onde hd um alivio de tensfes e sua
tenacidade e ductilidade sdo melhoradas adequando-se as especificacdes do

projeto.

Quando se adiciona elementos de liga no sistema Fe-C ha
envolvimentos nos diagramas de equilibrio e também no diagrama TTT, além
de formacdes de carbonetos. No caso do cromo ocorre a diminuicdo da
extensdo do campo monofasico de estabilidade da austenita e a formacao de

carbonetos complexos de elemento de liga [1].

2.1.2. Sistema Fe-N

Assim como o sistema Fe-C, as relacdes de equilibrio neste sistema séo
complicadas pela existéncia de compostos metaestaveis. A figura 2.3 mostra
um sistema Fe-N simples.

O diagrama Fe-N é utilizado no entendimento das transformacfes que
ocorrem no processo de nitretacdo a medida que a concentracdo de nitrogénio
é difundida no substrato [1]. Quando o teor de nitrogénio ultrapassa o limite de
solubilidade ocorre a precipitacdo de compostos intermetalicos denominados
nitretos.

Esse sistema apresenta os nitretos que sao precipitados no processo de

nitretacao.
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Figura 2.3 - Sistema Fe-N simples.

Como uma impureza intersticial, os atomos de N tendem a dilatar a rede.
A concentracdo atdmica de nitrogénio (%N) promoverd a formacdo de
diferentes fases e estruturas. Nos processos industriais de nitretacao,
atmosferas compostas de nitrogénio e hidrogénio, isentas de carbono, tendem
a formacéo de fases e-Fe,.3N e y' — FesN [6].

A fase g, com estrutura hexagonal compacta (hcp) com atomos de
nitrogénio nos sitios octaedrais. Com uma composicao de 20% de atomos de
nitrogénio, ha uma transicao para a fase y’ — Fe4N que possui arranjo estrutural
cubico de face centrada (CFC) onde o nitrogénio ocupa o centro do cubo,
arranjo este semelhante ao da austenita. Este nitreto é estavel até a
temperatura de 680°C [2].

Para descrever o tratamento de nitretacdo deve-se analisar o

diagrama de fases Fe-N e também o potencial de nitretacéo.
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2.1.3. Tratamento Térmico

As operacdes de aquecimento e resfriamento controlados constituem-se
nos tratamentos térmicos. Esses processos sdo utilizados na otimizacdo das
propriedades dos acos e sdo 6timos no desenvolvimento de combinagfes de
resisténcia e tenacidade, sendo que a martensita revenida € a estrutura que

melhor permite essa unido.

2.1.3.1. Témpera

Esse processo consiste em resfriar um aco austenitizado com
velocidade muito rapida, ndo havendo transformacdes perliticas e bainiticas. A
estrutura adquirida pelo processo sera a estrutura martensitica [3].

O tratamento de témpera visa obter propriedades de dureza e
resisténcia elevadas. Durante o processo, a queda de temperatura gera o
surgimento de tensdes internas. Assim, sera necessario um tratamento de
revenimento posterior.

A taxa de resfriamento necessaria varia de acordo com a composicao
guimica do aco. Acos que possuem elementos de liga sdo mais temperaveis,
pois retardam as transformacdes perliticas e bainiticas. O aumento do teor de

carbono diminui a temperatura de inicio e fim da transformacéo martensitica.

2.1.3.2. Témpera por inducdo

s

O aquecimento indutivo € utilizado quando se deseja obter alteracdes
nas propriedades superficiais do metal, como € o caso dos componentes das
correntes industriais, onde se deseja aumentar a resisténcia ao desgaste por
atrito entre metais [3]. Bobinas apropriadas aquecem as pecas por meio de
inducdo eletromagnética. Em seguida ao aquecimento, é realizado um rapido
resfriamento com agua da peca, este resfriamento vem caminhando junto com
a espira de indugcdo. A camada endurecida formada tem sua profundidade

controlada pela velocidade de aguecimento e resfriamento
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2.1.3.3. Revenimento

7

O processo de revenimento é aplicado as pecas temperadas. A
martensita no estado temperado é extremamente dura e fragil. Nesse estagio
corre grande risco de trinca e fratura. O tratamento consiste em aquecer a pecga
até uma temperatura inferior a de austenitizacdo, mantendo-a até que seja
equalizada a temperatura e obtidas as propriedades desejaveis. A estrutura
obtida é diferente da témpera e se trata de uma martensita revenida, o carbono
saira da supersaturacdo precipitando como carboneto, aliviando tensdes da
témpera.

A alteragéo na estrutura promove melhora na ductilidade, mas reduz os
valores de dureza e resisténcia a tracdo. As mudancas nas propriedades
dependem do tempo e da temperatura de revenimento. No inicio, a queda de

dureza é acentuada, diminuindo apds duas horas.

2.1.3.4. Cementacéo

Trata-se de um tratamento termoquimico que consiste na adicdo por
difusdo de carbono na superficie do aco de modo que depois de temperado
seja atingida uma superficie mais dura. O objetivo é aumentar a dureza e a
resisténcia ao desgaste da superficie ao mesmo tempo em que 0 nucleo
permanece ductil e tenaz. O processo consiste em aquecer a temperatura entre
815 e 950°C, onde o ferro se encontra na forma alotropica gama [3].

A cementacdao liquida trabalha com um banho de sal fundido e a camada
depende da composicao do banho e da temperatura utilizada.

As pecas assim tratadas por cementacdo seguida de témpera,
apresentam elevada dureza na superficie e grande maleabilidade no nucleo
(dependendo do tipo de aco). Estas caracteristicas tornam o processo
recomendado a certas pecas que requerem muito esforco superficial, como € o

caso das engrenagens, de roletes, buchas metalicas, e assim por diante.
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2.1.4. Composicdo quimica

Os acos de baixa liga s&o acos que possuem teor de elementos de liga
inferior a 5% que tem a finalidade de aumentar a temperabilidade e a
resisténcia ao revenido, além de melhorar a resisténcia mecanica e a corrosao.
Sao elementos tipicos: cromo, molibdénio, niquel, manganés e silicio.

Os acos inoxidaveis martensiticos caracterizam-se por possuirem teor
de cromo entre 11,5% a 18%. O cromo tem a capacidade de endurecer através
de transformac6es martensiticas obtidas por témpera. Possuem boa resisténcia
a corrosao sem perda em suas propriedades mecanicas, que € devida a uma
camada passiva, aderente e impermeavel que se forma na superficie do aco,

composta de 6xido de cromo.

2.2. Nitretacéao

A maior demanda por componentes com melhores propriedades
mecanicas faz da engenharia de superficie uma das opcdes mais procuradas
na tentativa de solucionar problemas apresentados em funcionamento de
equipamentos. Os processos de engenharia de superficies metalicas melhoram
as propriedades como a resisténcia ao desgaste, dureza, resisténcia a fadiga,
atrito e resisténcia a corrosao [9]

Esses tratamentos termoquimicos, tais como cementacdo e nitretacao,
S80 processos gque visam a adicédo, por difusdo, de elementos quimicos como o
carbono e o nitrogénio na superficie do aco [3]. Assim aumentam a dureza e a
resisténcia superficial ao desgaste mantendo o nucleo da peca ductil.

A nitretacdo é um desses tratamentos termoquimicos, assim como a
cementacdo e a boretacdo. O carbono e o nitrogénio sdo elementos de liga
com maior capacidade de endurecimento por formacdo de solucdo soélida
intersticial [3].

O processo de nitretacdo consiste na introducdo de nitrogénio na

superficie do aco através de um aquecimento para obter uma camada dura de
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nitretos resultado da combinac&o do nitrogénio com elementos de liga do acgo
elou solucdo solida de nitrogénio. O mecanismo de endurecimento superficial
de acos deve-se a solubilidade de elementos substitucionais e intersticiais e a
formagdo de nitretos e carbonitretos com diferentes morfologias [2]. Existem
diversos processos para se realizar um tratamento de nitretacdo. Esses
processos diferenciam-se pelo meio em que se realiza o tratamento
termoquimico, que pode ser gasoso, liquido, ambos conhecidos como

processos convencionais, e 0 processo a plasma.

2.2.1. Nitretacao gasosa

A nitretacdo gasosa, forma mais comum do processo, consiste nha
imersdo da peca em uma atmosfera de amdnia entre 500 e 565°C. Nesse

prcesso a amdnia decompde-se liberando o nitrogénio segundo a reacao [3]:
NH, <:>(N)+§H2 Eq.2.2.1

O fluxo de amoénia e a temperatura sdo elementos controladores da
dissociacao da aménia (15 a 30%) que produz uma camada branca quebradica
na superficie da camada nitretada. Um modo de controlar a formacdo da
camada fragil é o processo Floe, um processo com menor tempo de aplicacéo,
seguido de um segundo estagio, onde a temperatura é elevada para 550 a
565°C e a taxa de dissociacdo de ambnia para 65 a 85%. Nesse processo ha
uma ligeira modificacdo dimensional que deve ser levado em conta no projeto.

A figura 2.4 representa um esquema simplificado da nitretacdo gasosa.
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Figura 2.4 - Esquema simplificado do equipamento de nitretagcdo gasosa.
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2.2.2. Nitretacdo liquida

A temperatura de trabalho para a nitretacdo liquida é a mesma para a
gasosa (500 a 570°C). Esse processo utiliza-se de um meio nitretante
constituido de um banho de sais a base de cianeto ou cianato, que fornecem o
nitrogénio a peca. Possui vantagem com relacdo a nitretacdo gasosa ha
guestdo de tempo de nitretacdo, que é bem menor, porém a camada nitretada
também é menor (maxima de 0,015mm contra 0,7mm na gasosa). Existem
varios metodos que utilizam sais fundidos, um dos mais conhecidos
comercialmente € o método “Tufftride”, onde se tem a oxidacdo do cianeto de
sodio, transformando-se em cianato, este entra em contato com a superficie da
peca e produz a segunda reacdo, conforme descrito abaixo:

4NaCN + 20, = 4NaCNO
4NaCNO = Na,CO, + 2NaCN +CO + 2N

Naturalmente, problemas de seguranca e de ambiente estdo presentes,

assim como na cementacao liquida.

2.2.3. Nitretacao sob plasma

O processo de nitretacdo a plasma foi desenvolvido inicialmente no
comeco dos anos de 1930 por Berghaus na Suica e J.J. Egan nos Estados
Unidos, mas néo obteve estudos continuos por falta de tecnologia na época [4].
Com novas tecnologias em eletronica, automacdo e informatica no final do
século XX, desenvolveu-se a tecnologia do plasma, assim foi possivel
solucionar problemas que consistiam basicamente em aberturas de arcos
elétricos e superaquecimento de partes da peca [1, 2] o que permitiu a
ampliacdo campo de atuacdo da nitretacdo sob plasma. Na atualidade
brasileira, processos de nitretacdo a plasma, 0s quais geram novas
caracteristicas de desempenho na superficie, estdo mais voltados ao mercado
de ferramentas, mas outros mercados se encontram em intensa atividade de

pesquisa, principalmente a indUstria automotiva [4].
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Na literatura internacional, essa técnica recebe denominac¢des como
nitretacdo ionica (ion nitriding, nitriding ionic, ionitriding), nitretacdo em
descarga luminescente (glow discharge nitriding) ou nitretacdo por plasma
(plasma nitriding, nitriding in plasma) [3].

A nitretacdo € um método de introducdo de nitrogénio na superficie do
aco, promovendo um endurecimento dessa regido por meio da formacdo de
uma camada dura de nitretos. Esse método utiliza a tecnologia de descarga
luminosa para introducdo de nitrogénio nascente (elementar) na superficie da
peca [3, 5].

O processo de nitretacao utiliza gases como meio nitretante e agente de
agquecimento quando ionizada. Alguns desses gases sao nitrogénio, hidrogénio,
argonio e metano, com misturas especificas [1]. Em geral, a mistura usada é
constituida de N, e H, em variadas concentragcdes. O nitrogénio tem sido
utilizado por combinar vantagens econdmicas de um recurso gasoso, que
envolvem menores gastos de energia [10].

Para o processo de nitretacdo, ha necessidade de um equipamento
contendo basicamente um sistema de vacuo, uma fonte de poténcia e um
reator, como mostrado na figura 2.5. Além de componentes para controle de
processo, devera haver valvulas de controle de vazdo de gases e
equipamentos de medicdo de pressao, temperatura, além de outros itens. A
fonte de poténcia possui uma saida d.c. com uma corrente capaz de fornecer
energia a peca para que ela seja aquecida. O sistema de vacuo deve ser capaz
de atingir em torno de 107 torr de pressdo. O porta amostra ou pecas (catodo)

estara localizado no reator, onde o préprio corpo funcionara como anodo [2].
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Figura 2.5 - Nitretac&o sob plasma - esquema basico.

O processo inicia-se com a producao inicial de um vacuo na camara
onde ja estardo localizadas as amostras ou pecas, sendo que em seguida sera
aplicada uma diferenca de potencial em forma de onda quadrada pulsada, com
duracdo de 50 ps e 100 ps, entre os eletrodos (entre 400 e 1200V) com
repeticdo do ciclo entre 50 pus e 2000 pys. Somente entdo, introduz-se o gas
nitretante até atingir a presséo de trabalho (1 a 20 torr) e atingir a condicao de
descarga (anormal) propicia a nitretacao.

A utilizacédo de forma de pulso quadrado € permitir um salto na voltagem
de zero a voltagem da descarga, o que é uma das condicbes para eliminar a
abertura de arcos catodicos [2].

Quando o plasma ja reveste toda a peca a ser nitretada, ions séo
acelerados em direcdo a superficie da peca, catodo, devido a aplicacdo do
campo elétrico negativo na peca. Ocorre um aquecimento da peca devido ao
bombardeamento de ions que constituem o plasma, além de defeitos na rede e
arrancamento de atomos da superficie (“sputtering”). A partir desse momento

se inicia a contagem do tempo do processo.
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O controle da temperatura é feito através da corrente que passa pela
peca. Uma relacdo entre a tensdo e a correntes promove diversos efeitos,
sendo que a formagédo da descarga brilhante ou “glow discharge” ocorre na
zona de descarga anormal, como mostra a figura 2.6 [1]. Na zona de descarga
anormal, o gas encontra-se ionizado e nessa ionizacdo, descargas de fétons
sdo gerados ao redor da peca e é chamada de bainha de plasma. Essa regido
possui uma maior densidade de corrente, e confere um tratamento homogéneo
em toda a superficie. Os atomos retirados reagem com o plasma, formando
nitretos de ferro que séo depositados sobre a superficie da peca.

A regido luminosa, emitida durante o processo, possui uma cor violeta
caracteristica para o processo de nitretagcdo com acos e deve-se a emissao de
fotons, pelo decaimento das espécies excitadas. Essas espécies contém
excesso de energia, a qual é emitida na forma de luz quando decai ao modo
fundamental ou normal de menor energia.

Um aumento da corrente faz com que a temperatura suba demais,
produzindo uma alta emissdo termidnica, que contribui para um aumento da
corrente e isso leva o plasma ao estado de arco elétrico, ndo desejavel ao

processo aqui descrito [11].
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Figura 2.6 - Curva caracteristica da voltagem x corrente entre dois eletrodos
numa descarga elétrica em gases.

O nitrogénio, dissociado para formagcdo do nitrogénio elementar sob
influéncia da descarga luminosa, é primeiramente implantado no metal para
depois difundir termoquimicamente a gerar a camada nitretada [5, 12]. Por fim,
apos a fonte ser desligada, a peca é esfriada naturalmente.

A figura 2.7 apresenta um esquema do mecanismo de interacdo das
espécies em nitretacdo a plasma e representa o conjunto de fenbmenos que
envolvem a nitretacdo a plasma de um aco. A seta em laranja representa as
espécies aceleradas em direcdo a superficie do aco devido a aplicacdo de um
campo elétrico negativo na peca. O processo em violeta representa o
desarranjo e ejecdo de atomos da superficie da peca, esse processo também
conhecido como “sputtering” esta associado ao bombardeamento da superficie

por particulas do plasma [2].
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Figura 2.7 - Representacéo da nitretac&o idnica de um aco.

A interacdo entre as espécies presentes no plasma nitretante é
complexa e assim varios modelos de interacdo foram propostos. Um dos
primeiros modelos proposto foi o modelo de Kélbel, o qual ndo se considera o
tipo de espécies que interagem com a superficie da amostra. Os atomos
retirados da superficie pelo processo de sputtering reagem com as espécies do
plasma formando compostos instaveis do tipo FeN e sao depositados na
superficie da peca e sdo recombinados formando nitretos mais estaveis. O
excesso de nitrogénio ira difundir para uma zona mais interna [2].

Outros modelos também séo utilizados, como o proposto por Lakhtin et
al. [2] e também Jones et al. [2] que acreditam que a transferéncia de massa
das espécies NH" e NH," seja o mecanismo predominante. Tibbetts [2]
propdem outro modelo que se baseia na transferéncia de atomos neutros para
a superficie da pega, ou seja, a nitretacdo é controlada por espécies neutras

com contribuicdo secundéria de espécies na forma de NH[2].
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Um componente nitretado tera um aumento de dureza superficial, o que
melhora a resisténcia ao desgaste [5], pois a superficie sera uma regido
alterada devido a presenca de nitrogénio, que fica em solucdo solida e ligado
na forma de nitretos de ferro ou de outros elementos de liga. Essas alteragdes
levam a geracdo de uma tensdo residual compressiva, que esta associado a
deformacdo na rede cristalina provocada pelo nitrogénio em solucéo soélida na
matriz, pela precipitacdo de diferentes nitretos e pela diferenga na contracéo
volumética entre a matriz e os precipitados, o que auxilia na resisténcia a
fadiga [4, 13].

Comparado com processos convencionais, 0 processo a plasma tem
vantagem em relacdo aos demais, pois possui um melhor e mais simples
controle metallrgico, aumento do controle da espessura da camada. A
operacgao é realizada em baixas temperaturas, 0 que muitas vezes permite que
seja realizada a nitretacdo em pecas temperadas e consequentemente também
ocorrerd menores distor¢des, além de um menor tempo de processo. Em
guestdes ambientais, trata-se de um processo que nao danifica o ambiente [5,
14]. A tabela 2.1 coloca um comparativo entre 0s processos de nitretacao
convencionais e 0 processo de nitretacao ionica.

O 6timo controle operacional permite que a camada formada seja
uniforme e sua composicdo quimica controlada, além de provocar menor
distorcdo nas pecas, por trabalhar com menores temperaturas. Esse controle
automatico dos equipamentos resulta num processo de maior confiabilidade e
reprodutibilidade e consiste na mais importante vantagem do processo a
plasma sobre o processo convencional, especialmente para acos de alta liga
[15].
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Tabela 2.1 - Comparacbes entre a nitretacdo a plasma e 0S processos

convencionais.

CRITERIO DE JULGAMENTO NITRETA(;AO A PLASMA NITRETACAO AGAS NlTRETACAO EM SAIS FUNDIDOS
Distor¢do minima Sim Em alguns casos Nao
Aumento de volume Desprezivel Minima Sim
Temperatura de tratamento 350-580°C 500 - 580°C 500 - 580°C
Protegao contra corrosao Sim Menor do que com plasma Sim, mas menor que com plasma
s 2 : Sim, mas envolve mais Sim, mas envolve mais

P S 00/ RSSO pH0CosSo custos e retrabalho custos e retrabalho
Aumento da rugosidade Desprezivel Sim Sim
Capacidade de polimento Sim Em alguns ¢asos Em alguns casos
Camada nitretada até 1 ym Sim Sim Nao
Tempo de tratamento numa ) Até trés vezes maior i

z 7 Baixo Baixo
determinada profundidade do que em plasma
Tipos de ligas ferrosas a Todotipo Nao pode tratar agos Ndo pode tratar acos
serem nitretadas altamente ligados altamente ligados
Residuos de sais Nao Nao Sim
Nitretagao parcial Facil Dificil Dificil
Possibilidade de solda Sim Nao Nao
Camada branca livre de poros Sim Dificil Nao
Especificacao exata da camada superficial Sim Nao Nao
Formagao de uma camada branca fina Sim Somieb dyreza Nao

em profundidade

Formagdo de uma camada branca espessa Sim Sim Sim
Reagentes quimicos e meio ambiente Compativel Nao-compativel Nao-compativel

Algumas desvantagens também estdo presentes, como: alto custo do

equipamento, necessidade de fixacdo das pecas com conectores para

passagem de corrente elétrica e o processo € mais lento.

2.2.4. Formacao de camadas

s

A formacdo da camada nitretada a plasma pulsado é controlada por
diversos fatores como temperatura, pulso, pressdo, composicdo dos gases,
composicao quimica do aco, entre outros.

A formacdo da camada comeca quando o nitrogénio proveniente do
plasma comeca a difundir no metal. O nitrogénio entra nos intersticios em
concentracfes cada vez maiores, formando uma camada supersaturada. A
presenca de atomos intersticiais aumenta a tensdo na rede podendo haver
expansdo do parametro de rede [11]. Como a difusdo € lenta, devido a baixas
temperaturas, uma regido estreita é formada. Quando ocorre a saturacdo da
solucdo em estado solido, inicia-se a precipitacdo de nitretos que dependem

dos elementos de liga e da temperatura de formacéo desses compostos [11].
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Nas condi¢cdes comerciais de nitretacdo, normalmente se formam duas
camadas ou regides distintas. Essas camadas nitretadas podem ser divididas
em: camada de compostos, ou também chamada camada branca (compound
zone ou white layer), assim dita por ndo ser atacada por reagentes
metalogréficos [5], e a camada de difusdo (diffusion zone), zona formada pela
difusé@o do nitrogénio que se estende em direcéo do nucleo do substrato.

Considerando o sistema Fe-N simples, figura 2.3, a camada branca é
formada pelos nitretos €(Fe,.3N) e y'(FesN). A fase g(Fe,.sN) é desejada para
aplicacbes que requerem resisténcia ao desgaste e a fadiga sem choque. A
fase y'(FesN) tem maior tenacidade, porém menor dureza e menor resisténcia
ao desgaste e é aplicada em trabalhos com choque ou cargas severas [3, 4]. A
camada de compostos é a camada mais externa da superficie nitretada em
contato com a atmosfera gasosa. Assim, o0s valores de dureza estéo
relacionados a fracao volumeétrica de FesN e Fe,sN.

Além dessas propriedades, a camada branca reduz o coeficiente de
atrito e melhora a resisténcia a fadiga em ambientes corrosivos. Se for
desejavel uma camada sem a zona de compostos, pode-se aumentar a taxa de
sputtering ou diminuir-se a concentracao de nitrogénio na mistura para valores
abaixo de 10%, o que possibilita que ndo ocorra desprendimento da camada,
resultando assim uma melhor resisténcia ao desgaste.

Abaixo da camada de composto ocorre a chamada de zona de difuséo,
na qual uma parte do nitrogénio fica dissolvida nos intersticios da ferrita,
promovendo endurecimento por solucéo sdlida, também ocorrendo que nitretos
de ferro ou de elementos de liga, que provocam endurecimento da matriz por
precipitacao. [3, 4].

Quanto a camada de difusdo, ndo ha contornos de grdos da rede de
nitretos, e ha uma interface planar definida entre a zona de difusdo e o
substrato [15]. Essa regido tem seu controle pelo processo de difusdo e seu
principal efeito € o endurecimento do substrato, sendo proporcional a
guantidade, tamanho e distribuicdo dos precipitados de nitretos, diminuindo
gradativamente em direcdo ao nucleo, como também ocorre com o teor de

nitrogénio difundido [1]. De acordo com Pinedo [1], a profundidade de
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endurecimento é proporcional ao tempo de nitretacdo, decorrente da
dependéncia da difusdo de nitrogénio para o interior do substrato.

O nitrogénio esta diretamente relacionado a formacdo da camada
nitretada. A relacdo do teor do nitrogénio no processo € a seguinte: em baixas
proporcdes de nitrogénio, com atmosferas compostas predominantemente por
hidrogénio ou argbnio, gera-se uma superficie modificada, livre de camada
branca e em altas concentracbes de nitrogénio promove-se a formacao da
camada branca [3]. Na figura 2.9, observa-se a relagcdo de formacdo das
camadas nitretadas com relacao a proporcao de nitrogénio no gas ionizante.

1-6% nitrogénio 15-30% nitrogénio 60-70% nitrogénio

1-3% metano

T S LA 73
& LN L

Nucleo Ncleo

Regiao de

difusao

Figura 2.9 - Efeito da composicao do gas na camada nitretada a plasma.
(A) Sem regido branca
(B) Regiao branca de y’ (FesN)
(C)Regiao branca de € (Fez3N)

De acordo com Pinedo [1], a profundidade da camada nitretada, é
controlada pela temperatura e tempo de processo, composicdo do material,
além do potencial de nitrogénio que determina a taxa de introducdo de
nitrogénio na superficie. O plasma pode ser regulado pela quantidade de

nitrogénio [1, 5].

Uma das vantagens da nitretacdo a plasma é o controle da camada. A
estrutura da camada pode ser completamente controlada através das variaveis
do processo. Essas camadas podem ser escolhidas dependendo da aplicacéo
e pode-se formar uma camada fina e tenaz monofasica de y’ ou uma camada

espessa monofasica de € [2].
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2.2.5. Influéncia do carbono

A composicdo quimica do material influi fortemente na nitretacdo a
plasma. O elemento carbono pode causar um deslocamento do equilibrio do
nitreto y’ para o nitreto €, aumentando assim a espessura da camada de
compostos, havendo um predominio de formacéo de nitretos tipo € que tem
uma maior faixa de solubilidade que a fase y’, tornando-se um carbonitreto de
ferro — Fea3(CxNy) [1].

Outra caracteristica do efeito do carbono na camada nitretada é diminuir
a camada de difuséo, evitando a difusdo do nitrogénio pela existéncia de uma
dissolucéo de carbonetos, antes da formacao de nitretos.

2.2.6. Influéncia do hidrogénio

Ja a presenca do hidrogénio possui duas funcdes: remocao do oxigénio
da superficie da peca que se encontra em forma de Oxido, pois esta camada
forma uma barreira a penetracao de nitrogénio e melhoramento do coeficiente
de ionizacdo do nitrogénio pelo aumento da quantidade de espécies ativas no

plasma [16].

A remocdao de oxidos passivados pelo hidrogénio na nitretacdo a plasma
faz deste processo seja de grande interesse no tratamento superficial de acos
inoxidaveis, pois estes acos possuem um filme superficial de 6xido de cromo
gue é eliminado pelo bombardeamento de hidrogénio. Como o processo se da

no vacuo, ndo havera a repassivacao devida a auséncia de oxigénio [2].

2.2.7. Nitretacdo e elementos de liga

A resposta a nitretacdo a plasma depende dos elementos de liga. A

presenca de elementos de liga (Ti, V, Cr, Mo, etc.) influencia na espessura da
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camada de nitretacdo e também na dureza obtida. Os elementos de liga
prendem o nitrogénio e assim promovem uma diminuigdo na espessura da
camada nitretadas, tanto na camada de compostos quanto da zona de difuséo,
assim como aumentam a dureza pela formacdo de nitretos. Na regidao de
difusdo h& atomos de nitrogénio dissolvido nos intersticios da ferrita
(endurecimento por solucdo sélida) e outras partes na forma de nitretos de
ferro (endurecimento por precipitacao) [1].

A presenca de elementos de liga, particularmente formadores de
nitretos, tem uma forte influéncia na dureza da superficie, morfologia e
caracteristicas cinéticas da superficie nitretadas. Esta influéncia depende do
grau de interacdo com o nitrogénio. Elementos como aluminio e titanio tem
forte interacdo com o nitrogénio, enquanto o cromo é dependente do teor de
liga no ago [15]. Experiéncias de Pinedo [1] mostram que o molibdénio e o
niquel passam a diminuir a dureza, ap0s uma determinada concentracao,

conforme pode ser visto na figura 2.10.

o Al
1000 4’ a
/1A e
Y 1
800 ﬁ/ //
s |/l /
) LAz R
i /f
2
o Ni
400
200

0 1,0 2,0 3,0 4,0 5,0 6,0
TEOR DO ELEMENTO DE LIGA (% em massa)

Figura 2.10 - Efeito dos elementos de liga apos 8h de nitretacdo gasosa.
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Outras caracteristicas do material podem ser destacadas em relacéo a
nitretacdo. Materiais temperados e revenidos influem na difusdo dos nitretos e
dissolugdo do carboneto para formacdo de nitretos. Em experimentos de
Cardoso [28], foi observado uma tendéncia de maior profundidade de camada
para pecas temperadas. E também se observou que o crescimento da camada
nitretada é parabdlico e tende a obedecer a lei de Fick para todas as condi¢des

de tratamento térmico.

2.2.8. Nitretacao e os agos.

Os acos de baixa liga podem ser nitretados, apresentando assim uma
dureza superficial alta. Essa modificacdo na superficie € devida a formacéo de
uma zona de difusdo e uma camada de compostos (fase € ou uma fase y’). Um
dos pontos que caracterizam a espessura da zona de difusdo € a presenca de

elementos de liga.

Os acos inoxidaveis martensiticos contém uma concentracdo maior de
elementos formadores de nitretos, como o0 caso do cromo. A¢cos com essa
modificacdo atingem durezas em torno de 1200 HV. O alto teor de cromo
impede a formacdo de camada de compostos pela precipitacdo de CrN que

evita a saturacao da matriz.

Em acos inoxidaveis, o 6xido de cromo da camada passiva na superficie
representa uma barreira a nitretacdo e deve ser removido pelo
bombardeamento de hidrogénio (sputtering) [5]. Para que néo haja a formacao
dessa camada de Oxido, o hidrogénio deve estar presente ao longo de todo o
processo, realizando a reducdo dos 6xidos superficiais e facilitando a entrada

de nitrogénio no material [11].

Nesses acos, devido ao alto teor de cromo, presente em sua
composicao quimica, verifica-se que na sua superficie nitretada ha a presenca
de CrN, devido a alta afinidade desse elemento com o nitrogénio [10].

Conforme Gontijo [17], esse fendbmeno € responsavel pela diminuicdo da
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resisténcia a corrosdo, principalmente em temperaturas acima de 450°C. A

essa temperatura o cromo torna-se movel [14].

Na nitretacdo i6nica do aco inoxidavel martensitico AlSI-420C, obtém-se
uma camada superficial espessa, com elevada dureza. Essas elevadas
durezas séo obtidas devido ao surgimento de uma fase denominada martensita
expandida, assim denominada em comparagdo com a austenita expandida,
gue € uma fase supersaturada em nitrogénio (N), também chamada de fase S.
[5, 17, 18].

A tabela 2.2 mostra valores tipicos de dureza, profundidade de camada e
tipo de camada de compostos formada na superficie para uma aplicacdo
particular é apresentada abaixo para os acos utilizados nesse trabalho.

Tabela 2.2 - Dados de referéncia para nitretacdo em acos.

Dureza do Dureza da Espessura (um)
Material Ndcleo Superficie Camada de Camada Total
(Vickers) (Vickers) Compostos
AISI-4140 300 500 - 700 5-75 375 - 625
DIN16MnCr5 213 600 - 700 4-8 300 - 700

AISI-420C 290 900 -1100 - 125 - 250
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3. MATERIAIS E METODOS

3.1. Materiais dos substratos

Os materiais escolhidos para este estudo foram os acos AlSI-4140,
DIN16MnCr5 e AISI-420C, acos utilizados na fabricacdo de correntes
industriais. Esses ac¢os foram fornecidos pela empresa Ello Correntes Comércio
e Industria Ltda. Essas pecas sofreram tratamentos térmicos especificos, 0s
quais dependem muito da composicdo quimica do aco utilizado, antes de
serem submetidos a nitretacdo a plasma. Essa composi¢do quimica permite
verificar se 0 material esta dentro das especificacdes estabelecidas por normas

ou pelo projeto.

Na tabela 3.1 sdo apresentadas as composi¢cdes quimicas dos acos

utilizados neste trabalho, realizadas pela empresa Ello Correntes.

Tabela 3.1 - Composi¢des quimicas dos acos.

Agos C Si Mn P S Cr Ni Mo Outros
SAE-4140 0,40 0,226 0,83 0,011 0,010 1,02 0,111 0,18 -
DIN16MnCr5 0,16 0,25 1,15 0,035 0,040 0,95 - - -
AISI-420C 0,42 0,34 0,44 0,012 0,015 12,43 0,394 0,076 -

Nesse trabalho foi aplicado o tratamento de nitretacdo a plasma pulsado
em ligas de aco baixa liga AlSI-4140, DIN16MnCr5 e aco inoxidavel AlSI-420C.
Esses agos passaram anteriormente por processos de témperas e cementacao
no caso do aco DIN16MnCr5 para adquirir durezas de nudcleo maiores
condizentes com a aplicacdo. Sendo assim, foca-se o processo iénico, o qual
trabalha com temperaturas menores que 0S processos convencionais, para nao

alterar a microestrutura do nidcleo do material.
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3.2. Tratamentos térmicos

Da matéria-prima (barras redondas) foram fabricados os componentes
para correntes industriais, conforme padréo de fabricagcdo dos mesmos. Esses
materiais sofreram tratamentos térmicos especificos de acordo com sua

composicao quimica.

Nesse trabalho utilizam-se os seguintes materiais e tratamento térmico:
aco AISI-4140 e seu tratamento térmico é témpera por inducgéo, revenimento,
acos DIN16MnCr5 que séo tratados da seguintes forma, primeiro cementacao
seguidos de témpera e revenimento. Aco inoxidavel AlISI-420C com tratamento

térmico de beneficiamento, témpera por indugéo e revenimento.

3.2.1. Tratamento térmico no ag¢o AlSI-4140

O aco AlSI-4140, que é utilizado na fabricacdo de pinos, foi aguecido em
banho de sal a uma temperatura de 780°C por trinta minutos, sendo em
seguida resfriado em salmoura, para obter uma dureza de 65 HRC. Para
diminuir essa dureza e aliviar as tensoes foi realizado um revenimento a 515°C
por duas horas e trinta minutos. A dureza obtida foi de 39 HRC. Em seguida foi
realizada a témpera por indugéo, a qual proporcionou dureza na superficie de
58 HRC. Para finalizar um revenimento foi realizado a 180°C por duas horas e
trinta minutos, aliviando as tensdes residuais. Como resultado, uma camada
endurecida de 2,3mm foi formada na superficie. Esses processos foram

realizados na empresa Ello Correntes.

O processo de témpera nesse trabalho se baseia na témpera liquida,
esse tratamento aquece a peca, porém ndo ha adicdo ou remocdo de
elementos quimicos na superficie do aco. A témpera é realizada através do uso

de sais fundidos a base de bario, cianeto, estréncio, cianato, entre outros.
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3.2.2. Tratamento térmico no aco DIN16MnCr5

O material DIN16MNnCr5, utilizado na fabricacdo de buchas, foi tratado
termicamente nas dependéncias da empresa Ello Correntes, de forma diferente
do ago AlSI-4140

Primeiramente, o ago foi cementado em banho de sal a uma temperatura
de 930° por 9 horas e resfriado ao ar livre, onde ha a introducédo de carbono na
superficie do aco, para em seguida ser aquecido em banho de sal a uma
temperatura de 780-800°C por trinta minutos, realizando assim, um tratamento
de martémpera com temperatura de resfriamento em 180°C por dois minutos.
Em seguida foram revenidas a 180°C por duas horas e trinta minutos onde se
obteve dureza superficial de 60 HRC e dureza de nucleo de 24 HRC. Camada
endurecida de 1,0 a 1,2mm foi formada na superficie devido a cementagéo.

3.2.3. Tratamento térmico no aco AlSI-420C

O aco AISI-420C foi beneficiado e temperado em forno com atmosfera
controlada pela empresa Bodycote Brasimet e revenido em seguida. Uma
dureza de 36 HRC foi obtida. Em seguida, um processo de témpera por
inducdo seguido de revenimento foi realizado pela empresa Inductotherm e
essa etapa promoveu uma dureza superficial a peca de 52 HRC, com uma

camada endurecida de 2,0 a 2,4mm.

3.3.Nitretacdo a plasma

3.3.1. Equipamento

Os experimentos de nitretacdo foram realizados no equipamento de

Nitretacdo Assistida por Plasma Pulsado pertencente ao laboratério de
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Departamento de Engenharia de Materiais da Universidade de S&o Paulo -
Escola de Engenharia de Séo Carlos — USP/EESC.

7z

Esse equipamento é constituido de uma camara cilindrica de aco
inoxidavel, sendo o anodo as paredes da camara e o catodo o porta-amostra.
O controle de processo € realizado pela medicdo de pressdo, temperatura,
composicdo do gas e outras variaveis. Além disso, possui bomba de vacuo e

fonte de poténcia, equipamentos necessarios a nitretacdo a plasma das

amostras.

O equipamento utilizado no processo de nitretacdo € mostrado na figura
3.1, a camara onde se colocam as amostras (figura 3.2.A) e em seguida uma
foto ampliada das amostras sofrendo o processo de nitretacao (figura 3.2.B).

Figura 3.1 - Equipamento de nitretagdo a plasma - USP-Sao Carlos



32

Figura 3.2.A Figura 3.2.B
Figura 3.2 - (A) Camara de amostra para nitretacao - (B) amostras durante o

processo de nitretacao.

3.3.2. Preparacdao e limpeza das amostras

Amostras cilindricas de 5,0mm de espessura foram preparadas através

de lixamento e polimento das superficies. Os diametros de cada amostra estéo
na tabela 3.2.

Tabela 3.2 - Tamanhos das amostras que foram submetidas a nitretacéo
a plasma.

Material Tamanho das amostras

AISI-4140 Barra redonda |@25,4mm x5,0mm
DIN16MnNCr5 | Tubo mecéanico |@31,8mm X @22, 7mm x 5,0mm
AISI-420C Barra redonda |@30,0mm x5,0mm

Na camara do equipamento de nitretagdo, as amostras inicialmente

foram limpas por “sputtering” com gas argbnio a uma temperatura de 50°C
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mais baixa que a do processo de nitretagdo, por um tempo de trinta minutos
(350°C, 400°C e 450°C). Uma amostra de cada material foi utilizada para cada
temperatura processada.

3.3.3. O processo de nitretagao ionica

Os ensaios foram realizados em trés temperaturas diferentes, 400°C,
450°C e 500°C, com tempo de duracdo de cinco horas e pressdo de Smbar
(500 Pa). A mistura gasosa utilizada constituiu numa mistura de 80% de
hidrogénio e 20% de nitrogénio.

Assim, apenas um parametro foi modificado, permitindo analisar as
modificacdes nas estruturas e espessuras das camadas nitretadas comparando

as modificacdes com a temperatura.

O resfriamento apoés nitretacdo foi feito com as amostras no interior da

camara sob vacuo até a temperatura ambiente.

3.4. Analises

3.4.1. Metalografia

As andlises microestruturais das camadas nitretadas foram realizados
com o auxilio de um microscoépio 6tico Leica — Leitz Laborlux 12ME S utilizando
a técnica de contraste, apés o ataque com Nital. Também foram realizados
exames metalograficos em um Microscépio Eletrénico de Varredura (MEV)
Quanta 400 com filamento de tungsténio. Esses equipamentos pertencem ao
CCDM/UFSCAR - Centro de Caracterizagdo e Desenvolvimento de Materiais
localizado no DEMa/UFSCAR - Departamento de Engenharia de

Materiais/Universidade Federal de Sao Carlos.



34

3.4.2. Microdureza das camadas nitretadas

As amostras foram embutidas em baquelite, lixadas e polidas com pasta
de diamante. Foram realizadas medidas no topo, ou seja, na superficie das
amostras nitretadas usando-se um microdurébmetro Shimadzu — HMV2 com
sistema CAMS (Computer Assisted Microhardness System) com uma carga de
50 gf.

3.4.3. Difracado de raios-X

O equipamento utilizado foi um Difratdmetro Rigaku — Geigerflex Analix,
pertencente ao Laboratorio de Caracterizacdo Estrutural (LCE) do
Departamento de Engenharia de Materiais da Universidade Federal de S&o
Carlos. Esse equipamento operou com radiacéo de cobre (Cu Ka, A = 1,542 A).
A excitacao da fonte foi efetuada com corrente de 30 mA e uma diferenca de
potencial aplicada de 40 kV. Uma velocidade de varredura de 2°/min e angulo
de varredura (20) de 5° a 90° foram aplicados ao ensaio. A andlise por difracédo
de raios-X foi usada para identificar as fases formadas na zona nitretada e a
indexacdo dos picos e os diagramas foram realizadas com auxilio da base de

dados do software EVA, assim € possivel a comparacéo dos resultados.
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste capitulo sdo apresentados e discutidos os resultados obtidos
experimentalmente pelas técnicas de caracterizacdo de superficie, levando em
consideracao as diferentes condi¢cdes de tratamento da superficie. Amostras
nitretadas em diferentes temperaturas foram avaliadas comparativamente
guanto a sua microestrutura e durezas em relacdo a pecas temperadas sem o

processo de tratamento superficial.

4.1. Estado temperado sem nitretacao

Antes de iniciar as nitretacdes foram analisadas amostras de materiais,
isto é, com tratamento de témpera realizado, aguardando o processo de
nitretacao.

A figura 4.1 mostra a microestrutura do aco inoxidavel AlSI-420C, no
estado como recebido. Nota-se que se trata de um aco tratado termicamente
com microestrutura predominante de martensita, com uma dispersdao de
carbonetos nao dissolvidos. A figura 4.2 ilustra a camada produzida pela
témpera por inducdo, a qual proporcionara uma superficie (55-52 HRC) mais
dura do que o nucleo (42-38 HRC).

Figura 4.1 - Aco inoxidavel martensitico AISI-420C temperado. Microestrutura
martensitica.
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Regido de camada endurecida por
témpera por inducao.

Figura 4.2 - Camada formada pelo processo de témpera por indugéo.

A figura 4.3 mostra a microestrutura martensitica do aco AlSI-4140, onde
também é possivel a visualizacdo da camada endurecida por témpera por
inducao.

Camada endurecida por
témpera por indugao.

Figura 4.3 - Micrografia do aco AlSI-4140 temperado por inducéo realizadas
com aumento nominal de 12x.

A figura 4.4 mostra a microestrutura do ago DIN16MnCr5 que é
constituida de martensita. Essa microestrutura € tipica de ago baixo carbono,

baixa liga, cementado, temperado e revenido.
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Figura 4.4 - Microestrutura tipica do aco DIN16MnCr5 cementado, temperado e
revenido.

Medidas de dureza foram realizadas e a média dos resultados foi obtida

em cinco medidas diversas na amostra e € mostrada na tabela 4.1 para a
superficie e para o nucleo

Tabela 4.1 - Durezas encontradas nos materiais temperados por inducéao

e revenidos.
Dureza superficial Dureza Nucleo
Acos
HRC HV HRC HV
SAE-4140 58 653 39 382
DIN16MnCr5 60 697 24 260
AlISI-420C 52 544 36 354

4.2. Estado nitretado

Apdés o processo de nitretagdo foram realizadas as andlises de
microscopia Otica, microscopia eletrénica de varredura, difracdo de raios-X.

Elas sdo realizadas a fim de caracterizar os materiais, além de medidas de
microdurezas na superficie das amostras nitretadas.
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4.2.1. Metalografia da Superficie Nitretada

As microestruturas formadas nas superficies dos a¢os apos o tratamento
de nitretacdo por plasma, em diferentes temperaturas, com mistura gasosa de
nitrogénio (20%) e hidrogénio (80%), foram caracterizadas pelo processo de
microscopia Otica e microscopia eletrénica de varredura.

As figuras 4.5 a 4.11 apresentam as microscopias opticas dos agos AlSI-
4140, DIN16MnNCr5 e AlSI-420C nitretados.

As micrografias da figura 4.5 e 4.6 mostram as camadas formadas
nessas diferentes condi¢cdes, em ordem da menor para a maior temperatura. E
evidente a alteracdo na espessura da camada em cada condi¢cdo, as quais

serdo analisadas em detalhes adiante.

Camada nitretada

Figura 4.5 - Aspecto da microestrutura das camadas nitretadas do aco AlSI-
4140 em funcdo da temperatura. Tratamento realizado com pressédo 5mbar,

com 20% de N, na mistura gasosa a 400°C.
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Camada nitretada

Figura 4.6- Aspecto da microestrutura das camadas nitretadas do aco AISI-
4140 em funcéo da temperatura. Tratamento realizado com pressao 5mbar,
com 20% de N, na mistura gasosa a 500°C.

As figuras 4.7 e 4,8, mostram as microestruturas do aco DIN16MnCr5
nitretados a plasma nas diferentes temperaturas. Na camada nitretada, de
tonalidade mais clara, que se localiza na regido mais externa da amostra em
contato direto com a atmosfera nitretante, € observada em uma interface com o
substrato muito definida e plana. E possivel verificar a presenca de uma
camada nitretada com diferenca morfologia em relacdo ao substrato apés

ataque com Nital.
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Camada nitretada

00 um.

Figura 4.7 - Microestrutura do aco de baixa liga DIN16MnCr5 nitretado a 400°C
por 5 horas em mistura gasosa com 20% de N.

Camada nitretada

por 5 horas em mistura gasosa com 20% de nitrogénio.

Na analise microestrutural do aco inoxidavel AlISI-420C por microscopia
oOptica, mostradas nas figuras 4.9, 4.10 e 4.11, néo foi verificada a presenca de
camada de compostos ou camada branca.
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A regido mais escurecida entre o substrato e a camada nitretada no
tratamento a 500°C do aco inoxidavel pode a vir ser uma regido de acumulo de
carbonetos, pois de acordo com Lightfoot e Jack [19], nessa temperatura, a
precipitacdo de CrN, na camada nitretada, torna instaveis a cementita e os
carbonetos complexos, assim ha uma difusdo do carbono livre em direcéo ao
nacleo rico em cromo, onde ocorre novamente a precipitacdo de carbonetos.
Na temperatura de 450°C também h& uma regido mais escura, porém de
menor intensidade do que a 500°C. Em 400°C, ndo h& a formacéo da regido de
carbonetos, devido a mobilidade de cromo se tornar restrita a essa

temperatura.

Camada nitretada

Figura 4.9 - Aspecto da camada nitretada do aco AlSI-420C obtida na
temperatura de 400°C. Tratamento de nitretacdo realizado em 5 horas com

pressdo de 5 mbar e mistura gasosa com 20% de N..
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Camada nitretada

Figura 4.10 - Aspecto da camada nitretada do aco AlSI-420C obtida na
temperatura de 450°C. Tratamento de nitretacéo realizado em 5 horas com
pressao de 5 mbar e mistura gasosa com 20% de N..

Camada nitretada

I o ot S S A G - . 100pm

aco AlSI-420C obtida na

temperatura de 500°C. Tratamento de nitretacdo realizado em 5 horas com

Figura 4.11 - Aspecto da camada nitretada do

pressao de 5 mbar e mistura gasosa com 20% de No.

Analisando as imagens formadas pela microscopia Optica,

verifica-se que a espessura da camada nitretada aumenta com o aumento da
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temperatura. Medidas da profundidade da zona de difusdo sao apresentadas
na tabela 4.2.

Tabela 4.2 - Espessuras das camadas nitretadas para os agos tratados
em diferentes temperaturas.

Acos Profundidade camada (mm)
400°C 450°C 500°C
SAE-4140 0,022 - 0,075
DIN16MnCr5 0,02 - 0,05
AISI-420C 0,015 0,046 0,071

Ha também, a influéncia dos elementos de ligas na formacdo dessas
camadas. A presenca em grandes quantidades de elementos de liga faz com
gue haja o aprisionamento do nitrogénio por estes elementos e assim uma
maior dureza e também modificacdes no tipo de camada formada pelo mesmo
motivo. Os elementos de liga dificultam a difusdo do nitrogénio, assim maior o
teor de elementos de liga, menor sera a espessura da camada em comparacao

com materiais sem elementos de liga.

Para uma melhor andlise da camada nitretada, utilizou-se observacdes

em MEV, que séo apresentadas nas figuras 4.12 a 4.20.

As analises do aco AlSI-4140 feitas através do MEV sao representadas
nas figuras 4.12, 4.13 e 4.14 e mostram as superficies do aco AISI-4140
nitretado a plasma a 400, 450°C e 500°C. Dois tipos de camada estdo
presentes: Uma camada de compostos no topo (1,54 um para 500°C) e uma
camada de difusdo de nitrogénio abaixo (75,0 um para 500°C) em uma matriz
martensitica. Para temperatura de 400°C, foi obtida uma camada de compostos
de 0,92 uym e uma camada de nitretacdo com 22,0 um, observada na

microscopia Otica, figura 4.5.
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Camada branca

-
=l
©
=
=]

HV jet |[mode| mag WD @g e—F V111
20.00 kV|DualBSD | A+B |20 000 x| 14.0 mm . SAE4140 - 400°C

Figura 4.12 - Detalhes da camada nitretada do aco AlSI-4140 nitretado por 5
horas, a 400°C, com 20% N..

Camada branca

Y ‘ det |mode| mag WD @ — R 1111

20.00 kV | DualBSD| A+B |20 000 x|10.1 mm - SAE4140 - 450°C

Figura 4.13 - Detalhes da camada nitretada do aco AISI-4140 nitretado por 5
horas, a 450°C, com 20% N..
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Camada branca
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20.00 kV|DualBSD | A+B |20 000 x |10.4 mm - SAE4140 - 500°C

Figura 4.14 - Detalhes da camada nitretada do aco AlSI-4140 nitretado por 5
horas, a 500°C, com 20% N..

As figuras 4.15, 4.16 e 4.17 apresentam as micrografias obtidas por
MEV do aco DIN16MnCr5 nitretado a plasma em temperaturas de 400°C.
450°C e 500°C, mostrando a presenca do substrato martensitico, com uma fina
camada nitretada no topo, semelhante ao aco AISI-4140. As camadas de
compostos encontradas possuem uma pequena alteraracdo com a temperatura
de tratamento, sendo 2,96 um (500°C) e 3,1 um (400°C), porém, ndo mostram
uma relacdo com a temperatura. Porém as camadas totais nitretadas séo
diferentes: aproximadamente 50 um (500°C) e 20 um (400°C). Assim a camada

total nitretada apresenta um aumento com o aumento da temperatura.
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Camada branca

HV det |[mode| mag WD ‘ ‘ T —
20.00 kV | DualBSD| A+B |20 000 x|10.5 mm - DIN 16MnCr5 - 400°C

Figura 4.15 - Detalhes da camada nitretada do aco DIN16MnCr5 nitretado por 5
horas, a 400°C, com 20% N..
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20.00 kV|DualBSD| A+B |40 000 x/10.1 mm - DIN 16MnCr5 - 450°C

Figura 4.16 - Detalhes da camada nitretada do ago DIN16MnCr5 nitretado por 5
horas, a 450°C, com 20% No.
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Camada branca
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HV ‘ det mode| mag WD ‘ 5
20.00 kV| DualBSD | A+B ‘ 20000 x|{12.7 mm - DIN 16MnCr5 - 500°C

Figura 4.17 - Detalhes da camada nitretada do agco DIN16MnCr5 nitretado por 5
horas, a 500°C, com 20% N..

As figuras 4.18, 4.19 e 4.20 mostram as micrografias obtidas por MEV
do corte transversal das amostras de aco AISI-420C nitretadas a plasma para
as diferentes temperaturas. Pode-se observar uma mudanca na morfologia da
superficie e também na espessura da camada nitretada devido as diferentes
temperaturas de tratamento. Verifica-se que a camada nitretada a 500°C
equivale a aproximadamente 0,071 mm. Com a diminuicdo da temperatura de
processo, a camada nitretada se mostra menor, aproximadamente 0,046 mm
para a temperatura de 450°C e 0,015mm para temperatura de 400°C. Assim, a

mesma relacdo com a temperatura € identifica para o aco AlSI-420C.
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amada nitretada

1 mm @ and .I 1_0 ij
Figura 4.18 - Microestrutura do aco AlSI-420C nitretado por 5 horas em uma
mistura gasosa com 20% de N, na temperatura de 400°C.

Camada nitretada-

Figura 4.19 - Microestrutura do ago AlSI-420C nitretado por 5 horas em uma
mistura gasosa com 20% de N, na temperatura de 450°C.
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Camada nitretada

;
| det |mode| mag WD _ 50 ym
20.00 kV|DualBSD| A+B |1 500 x|12.6 mm : AlS1420 - 500°C

Figura 4.20 - Microestrutura do aco AlSI-420C nitretado por 5 horas em uma
mistura gasosa com 20% de N, na temperatura de 500°C.

As imagens obtidas por meio da analise com MEV mostram claramente
em todos os casos a morfologia plana da interface entre a camada nitretada
com o substrato, ou seja, uma espessura constante de camada nitretada [1].
Verifica-se a camada branca ou camada de compostos nos acos de baixa liga
utilizados nesse trabalho e confirma que ndo ocorre a formacdo de camada de
compostos no aco inoxidavel AlSI-420C. De acordo com Pinedo [1], a camada
branca forma-se nos acos AlISI-420C, apenas em temperaturas de nitretacao
superiores a 500°C. Observa-se a camada de difusdo de nitrogénio. O alto teor
de Cr evita a saturacdo da matriz, devido a precipitacao de CrN.

Uma relacdo entre a temperatura e a espessura da camada é verificada.
O aumento da temperatura de processo de nitretacdo produziu uma maior
espessura da camada total nitretada. Os resultados sdo mostrados na tabela
4.2, onde se apresenta a medida da espessura da zona de difusao obtida para
as diferentes temperaturas de processo. Essas mesmas caracteristicas foram

relatadas na literatura, em experimentos de Pinedo. [15].
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4.2.2. Caracterizagédo por difragéo de raios-X (DRX)

Os espectros de DRX das superficies das amostras nitretadas a 400°C,
450°C e 500°C por 5 horas em mistura gasosa N2:H; = 1:4 sdo mostrados nas
figuras 4.21 a 4.29, para os diferentes tipos de agos (AISI-4140, DIN16MnCr5 e
AlSI-420C).

As andlises dos espectros de DRX para o0 aco AlSI-4140, figura 4.21,
4.22 e 4.23, mostram a existéncia de nitretos de ferro tipo y’ (FesN) e picos
referentes ao Fe e Cr caracteristicos do substrato do material. Na literatura,
Ochoa et al [20] também encontraram, em anélises de DRX na superficie da
amostra nitretada, a fase y’. Na analise do diagrama de fases Fe-N, se deduz
gue realmente deve conter a fase Fe4sN, de acordo com a composicao do gas
nitretante. Portanto, a dureza obtida deve-se a presenca de nitretos FesN
formados pela incorporacéo de nitrogénio no substrato através do processo de
nitretacdo a plasma.

Resultados encontrados por Pannoni [21] mostram que misturas
gasosas diferentes resultam em microestruturas com diferentes concentracdes
de nitrogénio. Em concentracdo de 5% de nitrogénio, a camada € formada com
predominancia da zona de difusdo e com concentracdes altas de nitrogénio ha

formacdo da camada branca ou de compostos.
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Figura 4.21 - Difratograma do aco AlSI-4140 nitretado com temperatura de
400°C, mistura gasosa de Ny:H, = 1:4
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Figura 4.22 - Difratograma do ac¢o AlSI-4140 nitretado com temperatura de
450°C, mistura gasosa de N:H, = 1:4
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Figura 4.23 - Difratograma do aco AlSI-4140 nitretado com temperatura de
500°C, mistura gasosa de Nz:H, = 1:4

As figuras 4.24, 4.25 e 4.26 representam a difracdo de raios-X do aco
DIN16MnCr5 nitretados a temperaturas de 400°C, 450°C e 500°C
respectivamente. Nesses espectros de DRX, agora para o aco DIN16MnCr5,
também encontram-se nitretos de ferro do tipo y (FesN) para todas as
temperaturas utilizadas no processo de nitretacdo. Um detalhe é percebido no
processo realizado na temperatura de 400°C, onde se verifica a formacdo de
nitretos tipo € (Fe:N e Fe3N), porém em baixas quantidades. Como é visto nas
analises de MEV, as camadas compostas apresentaram espessuras muito

finas.

Comparando os resultados obtidos com informacfes do prestador de
servico em nitretacdo, Plateg®, que mostra seu trabalho com a nitretacao
ibnica em aco DIN16MnCr5, aco utilizado para insertos, com temperatura de
nitretacdo entre 500°C e 550°C durante 10 a 20 horas. Nesse caso, s&o

obtidas durezas superficiais de 600 a 700 HV com uma profundidade de
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camada de 0,3mm a 0,7mm. H& formacdo de camadas compostas e zona de
difusdo. A camada composta contém nitretos € e €+y. Portanto, os resultados
obtidos nesse trabalho sdo semelhantes ao obtidos pela empresa prestadora
de servico.
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Figura 4.24 - Espectro de difracédo de raios X do aco DIN16MnCr5 nitretado na
temperatura de 400°C.
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Figura 4.25 - Espectro de difracéo de raios X do aco DIN16MnCr5 nitretado na
temperatura de 450°C.
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Figura 4.26 - Espectro de difragéo de raios X do ago DIN16MnCr5 nitretado na
temperatura de 500°C.
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Os resultados de DRX para o aco AISI-420C, figura 4.27, 4.28 e 4.29,
mostram a existéncia de nitretos de ferro do tipo y’ (Fe4N) e picos referentes
aos nitretos de cromo CrN para temperaturas de 450°C e 500°C. Também
apresenta a presenca de alguns carbonetos, que sdo esperados por serem
remanescentes do processo de témpera, pelo equilibrio ternério na temperatura
de 1025°C [1].

O cromo, quando em teores acima de 5,6% em massa, apresenta uma
forte interacdo com o nitrogénio [13, 20]. A presenca de CrN, que aparecera em
tratamentos realizados acima de 450°C, afetara a resisténcia a corroséo, de
acordo com Xi et al [1, 22], devido a precipitacdo do nitreto de cromo e
consequente reducdo do teor de cromo na matriz [18]. Para a temperatura de
400°C a mobilidade do cromo se torna restrita e apenas a “fase S” é formada.
No caso do aco AISI-420C temperado, Sousa [14, 18] denomina essa fase
como martensita expandida, com semelhanca a austenita expandida. Essa fase
tera elevadas durezas e resisténcia ao desgaste associadas a uma excelente

resisténcia a corrosao [18].
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Figura 4.27 - Espectro de difragéo de raios X do ago AlSI-420C nitretado na
temperatura de 400°C.
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Figura 4.28 - Espectro de difracéo de raios X do aco AISI-420C nitretado na
temperatura de 450°C.
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Figura 4.29 - Espectro de difragéo de raios X do ago AlSI-420C nitretado com
temperatura de 500°C.
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Os nitretos identificados na andlise de DRX para os acos nitretados
nesse trabalho s&o encontrados na literatura em forma semelhante [1].

No processo de nitretacdo ibnica, a participacdo de cada gas,
principalmente o hidrogénio e o nitrogénio na mistura, condiciona o tipo final de
camada que se pretende formar. Sintetizando, baixas propor¢gdes de nitrogénio
geram uma superficie modificada livre de camada branca e altas

concentragdes de nitrogénio promovem a formacéo da camada branca.

4.2.3. Microdureza

Os valores de microdureza do topo das amostras dos acgos nitretados

sao apresentados na tabela 4.3.

Tabela 4.3 - Durezas superficiais (HV) nas amostras.

Dureza superficial (HV)

SAE-4140 (| DIN16MnCr5| AISI-420C
Sem nitretagao 653 697 544
Nitretadas a 400°C 647 745 1172
Nitretadas a 450°C 704 620 1264
Nitretadas a 500°C 410 610 1108

A dureza maxima obtida foi de 1264 HV para o aco inoxidavel AlSI-420C
nitretado a 450°C. A dureza sofre uma queda brusca apds o patamar de dureza
maxima, fato relacionado com o mecanismo de endurecimento na nitretacéo.

Nas tabelas 4.4, 4.5 e 4.6 sdo mostradas as comparacdes entre as
durezas superficiais adquiridas apds o processo de nitretacdo com as durezas
encontradas das camadas formadas pela témpera por indugcédo e também com

a dureza de nucleo, ap0s o processo de nitretacao.
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Tabela 4.4 - Durezas (HV) do ago AISI-4140.

SAE-4140 Nitretagcdo idnica Témpera porindugdao | Témpera (ntcleo)
Sem nitretagao - 653 382
Nitretadas a 400°C 647 383 403
Nitretadas a 450°C 704 373 383
Nitretadas a 500°C 410 334 334

Tabela 4.5 - Durezas (HV) do ago DIN16MnCr5.

DIN16MnCr5

Nitretagdo iGnica

Témpera por inducao

Témpera (ntcleo)

Sem nitretagao - 697 260
Nitretadas a 400°C 745 257 251
Nitretadas a 450°C 620 325 -
Nitretadas a 500°C 610 264 -

Tabela 4.6 - Durezas (HV) do aco inox AISI-420C.

DIN16MnCr5 Nitretagao ionica Témpera por indugao Témpera (ntcleo)
Sem nitretagao - 544 354
Nitretadas a 400°C 1172 393 334
Nitretadas a 450°C 1264 317 334
Nitretadas a 500°C 1108 293 325

Para os acos baixa liga, apesar de ndo se verificar uma grande
modificacdo da dureza superficial das amostras, houve um aumento da
mesma. Porém, a temperatura do processo de nitretacdo promoveu uma
diminuicdo da dureza do substrato, pois a dureza superficial antes da nitretacao
€ alta. A temperatura utilizada no processo de nitretacdo promove um super-

revenimento nas amostras, diminuindo assim a dureza do substrato, para uma

faixa de 330 a 400 HV, variando com a temperatura do processo.

Entretanto, mesmo com a queda de dureza observada, o processo de
nitretacdo pode ser considerado atingido, pois houve formacdo da camada

nitretada, e o fato do aumento da dureza superficial deve-se a presenca de

nitretos e nitrogénio difundido [23].
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Os valores encontrados para as durezas superficiais do ago séo
préximos ao encontrado por Pannoni [21] em suas experiéncias com 0 aco
AlISI-4140, em tratamentos realizados com diferentes composi¢cdes gasosas
(~700HV).

A analise de mcirodureza do aco inoxidavel martensitico, AISI-420C,
mostram durezas superficiais obtidas extremamente altas em comparagcdo ao
processo antes da nitretacdo. Essas modificacbes na propriedade, podem ser
atribuidas a um efeito combinado da difusdo de nitrogénio e a presenca de
precipitacdo de CrN, o que promove um aumento na dureza devido ao maior
dificuldade de movimentacdo das discordancias [3].

Alphonsa et at [24] obtiveram durezas na faixa de 1300HV a 1400HV
com a mesma composi¢cao de gas de 20% de nitrogénio e 80% de hidrogénio,
mas com diferencas no tempo e temperatura de nitretacéo (20 horas e 530°C).

Portanto, esses acos inoxidaveis podem ser temperados e
posteriormente nitretados sem deterioracdo das propriedades de resisténcia do
nacleo, porém nao para a camada endurecida por témpera por inducao.

Os valores de durezas superficiais encontrados sdo comparados com a
literatura. O aco DIN16MnCr5 € comparado a dados do prestador de servigco

em nitretacdo a plasma Plateg®, aco cementado, tabela 4.7.

Tabela 4.7 — Durezas superficiais encontradas nas amostras
nitretadas comparados a literatura.

Dureza superficial (HV)

SAE-4140 | DIN16MnCr5| AISI-420C
Literatura 550-650 600-700 900-1100
Nitretadas a 400°C 647 745 1172
Nitretadas a 450°C 704 620 1264
Nitretadas a 500°C 410 610 1108

Analisando-se as durezas encontradas nas regi6es onde havia uma
camada endurecida pelo processo de témpera por inducéo, verifica-se que as
temperaturas de processo de nitretacdo trabalhadas promovem o revenimento
dessas regides, fazendo com que a dureza antes alta, em relacdo ao nucleo,

acabe se equivalendo a dureza encontrada nessa regido. Assim ndo ha
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vantagem na aplicacdo de nitretacdo em acos temperados por inducdo, onde a
dureza superficial adquirida ir4 revenir com a temperatura de processo de
nitretacao.

Essas caracteristicas atingidas promovem uma queda na dureza
superficial por indugdo ou cementacdo e ndo sdo adequadas a aplicacao do
componente em questdo neste trabalho, ou seja, correntes transportadoras
para altas cargas de trabalho. As camadas endurecidas superficiais, que séo
projetadas para minimizarem o efeito do desgaste superficial, tem resultados
deletados pela alta temperatura do processo de nitretacéo, assim esse produto,
tera desgastes superficiais elevados o bastante para que venha a ocorrer
fratura do componente.

Em correntes agricolas e de menores esforgos, a nitretacéo passa
a ser um processo viavel, pois seus componentes sdo de menores dimensdes
e nao sofrem tantos esforcos com cargas de trabalho menores, além desses
componentes apenas passarem pelo processo de témpera, ndo havendo
formacdo de camada superficial endurecida. Os acos aqui estudados sao
frequentemente aplicados em outras areas e equipamentos, 0S quais se
submetem apenas ao tratamento de témpera.

Diversos equipamentos que utilizam os acos que se submeteram
somente a este processo estdo abertos ao processo de nitretacdo a plasma
para que aumentem as suas propriedades mecanicas. Por exemplo, na
nitretacdo por plasma de anéis de pistdo fabricados a partir do aco inoxidavel
martensitico tipo AlSI-440C, com dureza de partida de 38 HRC, o efeito do
superenvelhecimento ndo é verificado [26], 0 que demonstra a dependéncia

entre a temperatura de revenimento e a temperatura de nitretacao.

4.2.4. Consideracdes gerais

O processo de nitretacdo a plasma foi bem sucedido para os materiais
aco AISI-4140, DIN16MnCr5 e acgo inoxidavel AISI-420C, pois houve
modificacbes na superficie, formando camadas nitretadas de espessuras

constantes.
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As camadas nitretadas para 0s acgos baixa ligas sdo compostas de
camadas de compostos e zonas de difusdo onde estdo presentes nitretos
FesN. O aco inoxidavel apresenta somente camadas de difusdo, com nitretos
CrN e presenca de FesN. A precipitacdo de nitretos complexos na interface de
nitretacdo, principalmente devido a presenca do elemento cromo na
composicdo quimica dos acos, parece ser o parametro que determina estas
caracteristicas [1]. A formacdo de CrN aumenta a dureza, porém esse processo
promove uma perda na resisténcia a corrosao, pois ha migracdo do cromo do
nucleo para a superficie [25].

A presenca de nitretos FesN pode ser caracteristica da atmosfera
gasosa formada por 20% de nitrogénio e 80% de hidrogénio. Na literatura, uma
composicao desse tipo formara regiao branca de y’ (Fe4sN) mais a zona de
difuséo [3].

As espessuras das camadas formadas mostram uma relacéo direta com
a temperatura do processo, sendo tanto maior a camada, quanto maior for a
temperatura. O mesmo pode ser verificado em experiéncias de Pinedo [15]
onde também ocorre o aumento da camada de compostos e da zona de
difuséo.

As altas durezas encontradas nas superficies das amostras sédo devidas
a presenca de CrN, nitretos Fe;N e da alta concentracdo da martensita
expandida.

O elemento cromo possui uma forte interacdo com o nitrogénio, levando
a formacé&o continua de nitretos de liga (CrN). Essa formacao € verificada em
temperaturas superiores a 450°C devido a mobilidade do cromo nessa
temperatura. Esse nitreto promove um aumento da dureza devido a sua
formacdo intergranular, porém essa caracteristica do cromo diminui a
resisténcia a corrosdo pela migracdo do elemento cromo do nucleo para a

superficie para formacéo de nitretos.
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5.  CONCLUSOES

Os tratamentos de nitretacéo a plasma realizados com agos temperados
por inducdo e com agos cementados, que proporcionam a formagcdo de
camada endurecida na superficie, apresentam uma acentuada reducdo nos
niveis de dureza superficial. Fato explicado pela temperatura de revenimento
desses agos, uma vez que a temperatura de revenimento deve ser em torno de
180°C para manter a dureza superficial e o0 processo de nitretacéo foi realizado
com 400°C, 450°C e 500°C. O uso dessas temperaturas de nitretacao
promovem resultados deletérios para a regido superficial endurecida. Estes
resultados mostram que ndo sera possivel a utlizacgdo do processo de
nitretacéo para os componentes de correntes industriais com os atuais padroes
de fabricacgéo.

As espessuras das camadas nitretadas aumentam com a temperatura
de nitretacdo, o que mostra que a condicdo de transformacdo depende desse
um parametro. Nesse trabalho foi alterado somente esse parametro, porém
outros parametros também alteram a caracteristica da camada nitretada, como
tempo de nitretacdo, composicao gasosa, entre outros.

Os resultados de DRX mostram a formacéao de nitretos de liga tipo CrN e
também nitretos do tipo y (FesN) que séo responsaveis pelas durezas
superficiais altas encontradas. A formacdo desse tipo de nitreto esta
relacionado a composicdo gasosa aplicado ao processo de nitretacdo a

plasma, no caso 20% nitrogénio e 80% hidrogénio.
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6. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

A nitretacao idnica tem a versatilidade de poder ser conduzida numa
ampla faixa de temperatura desde 150 até 650 °C. Assim, um trabalho
complementar de nitretacdo em acos com témpera por indugdo como o deste
trabalho, em temperaturas por volta de 150 a 200°C, de acordo com
Vendramim [27], pode ser realizado a fim de verificar as caracteristicas dos
efeitos da nitretacdo junto a témpera por inducao.

Considerando que a formacdo de CrN promove uma diminuicdo da

resisténcia a corrosdo, seria importante avaliar a modificacdo no

comportamento do aco em condicdes de trabalho.

Em relacdo a avaliagdo da propriedade de resisténcia ao desgaste,
devem ser realizados ensaios de desgaste para avaliar o comportamento das

superficies nas diferentes condicdes.

Avaliar a modificacdo da superficie com analises comparativas em
relacéo a formacédo de camada de compostos ou somente zona de difusdo, em

relacéo ao desgaste sofrido por uma corrente industrial.

Realizar testes em correntes que utilizam componentes apenas
temperados, acompanhando o efeito do desgaste nesses componentes em

compara(;éo com 0Ss componentes somente temperados.
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