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RESUMO

Este trabalho apresenta um estudo sobre a nitretacdo de acos rapidos com o objetivo de
melhorar as suas propriedades tribolégicas e produzir uma camada nitretada 6tima para a
resisténcia ao desgaste. O efeito de diferentes pardmetros de tratamento na nitretacdo do aco
rapido AISI M2 foram investigados, comparando-se 0 seu comportamento tribologico e
associando-se 0s mecanismos de desgaste com a microestrutura da camada nitretada. Uma vez
gue em algumas condicdes de tratamento existe uma tendéncia em se produzir uma camada

fragil, especial atencdo é dedicada aos fatores que causam a fragilizacdo e como evita-la.

Amostras foram nitretadas em um reator a plasma em temperaturas entre 350° e 550°C,
tempo entre 18 minutos e 20 horas, composi¢do do gas de tratamento entre 5 e 75% de
nitrogénio, balango hidrogénio e pressdo na camara entre 200 e 900 Pa (2 e 9 mbar). Os
ensaios de desgaste foram realizados utilizando-se um equipamento Amsler com a
configuracdo do tipo disco contra superficie plana enquanto que os mecanismos de desgaste
foram identificados em microscopia eletrébnica de varredura. Simultaneamente foram
realizadas anélises de difracdo de raios-X, micro e nanodureza superficial, perfil de
composicdo quimica por espectroscopia Optica em descarga incandescente (GDOS),

metalografia 6ptica, microscopia eletrdnica de transmissao e medicao de tensdes residuais.

As amostras nitretadas em temperaturas de 550°C apresentaram lascamentos durante
ensaio de desgaste indicando uma camada fragil enquanto amostras nitretadas entre 400°C e
500°C demonstraram um baixo coeficiente de atrito e reduzido desgaste adesivo. Portanto, 0

emprego de baixas temperaturas de tratamento é sugerida para a nitretacdo de acos rapidos.



ABSTRACT

The present work shows a study about plasma nitriding of high speed steel intending to
improve its tribological properties and produce an optimum nitrided layer to wear resistance.
The effect of different nitriding processes on the high speed steel AISI M2 has been
investigated, comparing the wear performance and the microstructure of the steel. As with
some treatment parameters there is a tendency to be produced a brittle layer, special effort is

dedicated to establish the factors that produce the embrittlement and how to avoid it.

Samples have been nitrided at temperatures between 350°C to 550°C from 18 minutes to
20 hours, at pressures between 200 to 900 Pa (2 to 9 mbar) using a gas composition from 5%
to 75% of nitrogen, balance hydrogen. The wear tests were carried out using an Amsler
machine using a wheel-flat type test while the wear mechanisms have been identified in
scanning electron microscope. X-ray diffraction analyses, GDOS chemical composition depth
profiles, micro and nanohardness tests, optical microscopy, transmission electron microscopy

and residual stress measurements of the nitrided layers have been performed.

The samples nitrided at temperatures of 550°C have shown spalling in wear tests
indicating a brittle surface, while samples nitrided between 400°C to 500°C demonstrated
reduced friction coefficients and adhesive wear. Therefore the low temperature treatment is

suggested for nitriding of high-speed steel.
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CAPITULO UM

INTRODUCAO

As ferramentas de corte estdo sujeitas a uma grande variedade de tensGes térmicas e
mecanicas de acordo com sua aplicacdo e desta forma, a sua estabilidade térmica e resisténcia
ao desgaste sdo de grande importancia assim como a tenacidade. Os carbonetos presentes na
matriz martensitica proporcionam a resisténcia ao desgaste caracteristica desses acos
enquanto que um pequeno tamanho de grdo melhora a tenacidade. A estabilidade térmica é
alcancada através da fina precipitacdo de carbonetos de liga na martensita, durante revenido
em temperatura de endurecimento secundario. Essas particulas endurecem o aco por
impedirem o0 movimento de discordancias e apresentam uma alta resisténcia ao coalescimento
porque alguns atomos de elementos de liga, especialmente tungsténio e molibdénio, possuem
baixa taxa de difuséo no ferro.

O desgaste em ferramentas de usinagem ocorre devido a acentuada carga normal na
superficie de corte e ao deslocamento da peca usinada e cavaco que aplicam esta carga. A
magnitude da velocidade de corte e da velocidade do cavaco, juntamente com a tensdo de
cisalhamento associada nas interfaces e as altas taxas de deformacéo local do material usinado
liberam uma grande quantidade de energia térmica que resulta em regides da ferramenta com
temperaturas bem acima da geral. A combinacdo da temperatura juntamente com o estado de
tensdes, a taxa de deformacdo e o deslocamento de material, faz da superficie de uma

ferramenta um complexo campo de solicitacBes que disparam 0s mecanismos de desgaste.

As pressdes por mudancas tecnologicas e a competicdo econdmica tem imposto demandas
de extrema severidade em ferramentas e, desta forma, para melhorar o seu desempenho em
servigo, tratamentos superficiais apresentam-se como uma excelente alternativa. Desse modo,
somente com a adequada selecdo do material, tratamento térmico do substrato e tratamento de

superficie, podem ser esperados resultados 6timos. A nitretacdo a plasma € realizada em
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ferramentas de acos rapidos para aumentar a resisténcia ao desgaste do gume de corte e
reduzir a tendéncia do material usinado em aderir e soldar na superficie de saida. A superficie
enriquecida em nitrogénio apresenta melhores propriedades ao deslizamento o que resulta em
um corte mais facil em menores temperaturas. A fina precipitacdo de nitretos de liga resulta
em uma elevada dureza da camada, normalmente na faixa de 1200 - 1350 HV,,. Maiores
velocidades de corte, consideravel aumenta da vida da ferramenta e redugdo de custos sdo

alcancados desse modo.

Comparado aos processos tradicionais de nitretacdo a gas e em banho de sais, a nitretacdo
a plasma apresenta inUmeras vantagens. Entre elas, o tratamento é limpo e ndo poluente e
permite um maior controle do processo pois 0 monitoramento pode ser realizado unicamente
por pardmetros elétricos como corrente e voltagem aplicadas no processo. Esta caracteristica
resulta numa maior repetitibilidade do tratamento. Um grande numero de parametros como
composicdo do gas, temperatura e pressdo, permitem produzir camadas com diferentes
estruturas, adequadas para cada condicdo de trabalho. Por exemplo, a camada de compostos
ira consistir basicamente de nitretos € - Fe,3(N,C) se carbono é adicionado na atmosfera. J& a
fase y'- Fe4N é formada em uma atmosfera livre de carbono e baixo teor de nitrogénio no gas
de tratamento. A formacdo da camada de compostos é completamente suprimida, produzindo-

se somente uma zona de difusdo, se o potencial de nitrogénio na camara for ainda menor.

A possibilidade de processar componentes em temperaturas inferiores a 500°C é outra
caracteristica importante. A forte dependéncia entre a temperatura e a quantidade de
nitrogénio ativo torna a nitretagdo em baixas temperaturas por processos convencionais, muito
dificil. No processo a plasma os atomos de nitrogénio na atmosfera sdo ionizados e, sob a
influéncia de um campo elétrico, eles sdo bombardeados para a superficie de trabalho sendo
que a relacdo entre a temperatura e nitrogénio ativo € pequena. Por essa razdo a nitretacdo a
plasma pode ser realizada em temperaturas tdo baixas quanto 350°C. O Unico fator que
restringe o uso de temperaturas ainda menores € a grande diminui¢do da taxa de difusdo do

nitrogénio no material tratado.

Estudos tem sido efetuados mostrando que a nitretacdo pode produzir consideravel
melhora na vida de ferramentas de acos rapidos. Smith® reporta que a nitretacdo a plasma
pode aumentar significativamente a performance de machos empregados para trabalhar em
acos de baixa dureza, resultando numa reducéo de torque de 40%. Bejar®® publicou resultados
de um estudo da influéncia da nitretagdo a plasma na vida de ferramentas de corte do ago AlSI

M2 mostrando que o tratamento pode aumentar significativamente a vida de ferramentas



operando em corte continuo e intermitente. Em trabalho anterior® obteve-se um aumento de
80% na vida de fresas nitretadas enquanto Edenhofer® apresenta resultados indicando a
melhora da resisténcia ao desgaste de acos rapidos especialmente em fresas. Estes e outros
trabalhos foram efetuados mostrando as vantagens da nitretacdo em acos rapidos. Contudo o
processo ainda nao foi testado extensivamente. Embora existam muitas investigacbes em acos
carbono e ligas binarias de ferro, estudos da microestrutura da camada nitretada, produzida

por processos a plasma, em acos alta liga e a¢os rapidos sdo raros.

Desta forma os principais objetivos do presente trabalho s&o:
1) Estudar a microestrurura da camada nitretada no aco AISI M2.

2) Investigar a performance sob desgaste do aco AISI M2 nitretado por plasma,

relacionando a microestrutura da camada com 0s mecanismos de desgaste.

3) Como existe uma tendéncia em se formar uma camada fragil, especial atencdo é

dedicada para estudar os fatores que ocasionam a fragilizacdo e como evita-la.

4) Produzir uma camada plasma nitretada étima para a resisténcia ao desgaste.

Para efetuar o presente trabalho amostras foram nitretadas em um reator comercial
Klockner de 45 KW de poténcia. As propriedades tribologicas foram testadas em um
equipamento Amsler com a configuracdo do tipo disco contra superficie plana. O uso de
microscopia eletronica de varredura permitiu a determinacdo dos mecanismos de desgaste
para as diferentes camadas produzidas. Simultaneamente foram realizadas anélises de difracdo
de raios-X, perfis de composicdo quimica em espectroscopia Optica em descarga

incandescente (GDOS), microscopia éptica, micro e nanodureza e tensées residuais.

Para um estudo aprofundado na fragilizacdo da camada amostras foram nitretada por
longos tempos de tratamento e investigadas em microscopia eletrénica de varredura (secéo
transversal) e microscopia eletronica de transmissdo (vista plana). Ensaios de indentacdes
foram testados de modo a desenvolver um método simples e eficiente para detectar reducées

significativas na tenacidade de amostras nitretadas

Com o objetivo de melhorar as propriedades da camada nitretada, foram testados
diferentes processos de nitretagdo. Avaliou-se 0 emprego de uma descarbonetacao realizada
previamente ao tratamento de nitretacdo, adicdo de carbono na atmosfera nitretante e

finalmente o emprego de baixas temperaturas de tratamento.
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2.1 - ACOS RAPIDOS

Os acos rapidos tem esse nome devido a capacidade que possuem de resistir a acdo do
calor, permitindo o emprego de grandes velocidades em operagfes de usinagem. Sdo a
principal classe de acos usados em ferramentas de corte devido a alta dureza no estado
temperado/revenido e, principalmente, pela capacidade de operar em certas condi¢bes que
elevam excessivamente a temperatura da ferramenta. A eficiéncia de uma ferramenta de acgo
rapido ndo se altera mesmo quando a temperatura do gume, por efeito do atrito provocado
pelo trabalho, atinge 550°C%. Nestas temperaturas, esses acos praticamente retém a dureza, o

que Ihes permite continuar ainda na operagéo de usinagem.

2.1.1 - HISTORICO

Conforme Trent® e Ferraresi®’, em 1868 Robet Mushet introduziu comercialmente um
aco com a presenca de elementos de liga. O aco continha de 6 a 10% de tungsténio, contelidos
superiores a 0,5 % de cromo e teores de carbono entre 1,2 e 2,1%. A propriedade mais
marcante do aco era que ele poderia ser endurecido ao ar a partir de temperaturas de
austenitizacdo, evitando assim a frequiente formacao de trincas, especialmente em ferramentas
de grandes dimensdes e geometria complexa. A propriedade de endurecimento ao ar era
resultado do alto conteddo de cromo que retarda a transformacdo durante o resfriamento.
Esses agos também proporcionaram uma modesta melhora na velocidade de corte de ligas
ferrosas de 7 para 10 m/min. Esse fato € atribuido ao tungsténio, que mantém elevada a tenséo

de escoamento do material em altas temperaturas.
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A introducéo dos agos rapidos na industria deu-se em 1890, como resultado do trabalho
de Taylor e White, que estudaram o efeito do tungsténio sobre a dureza a quente dos agos.
Eles encontraram um ago com 14% de W, 4% de cromo e 0,3% de V exibindo dureza a
quente. A composicao foi posteriormente sendo modificada até chegar ao popular “18-4-1”, o
atual AISI T1, e aos demais acos da série T (tungsténio) e M (molibdénio). O grande impacto
do trabalho de Taylor e White foi em testar diferentes tratamentos térmicos. O tratamento
térmico ideal consistia em aquecer 0 aco um pouco abaixo da temperatura da linha solidus
(1250°C - 1290°C), resfriamento em um banho de sal liquido abaixo de 620°C, seguindo
entdo o resfriamento a temperatura ambiente para um posterior revenido em uma temperatura
abaixo de 600°C. As ferramentas tratadas desse modo eram capazes de usinar acos a

velocidades de corte de 30 m/min, o que revolucionou o corte de metais na época.

Novos elementos foram adicionados para melhorar as propriedades desses agos como a
substituicdo parcial do tungsténio por molibdénio, a introducdo do cobalto para aumento da
dureza a quente e aumento das velocidades de corte. Mais recentemente foram introduzidos o
titanio, o boro e o nidbio. O titanio, adicionado para substituir todo ou parte do vanadio,

Cc%% além de

forma um carboneto do tipo TiC que é mais duro que o carboneto de vanadio V
contribuir para uma granulacdo mais fina. O boro aparentemente mantém a dureza secundaria
apresentando, contudo, uma certa tendéncia a produzir uma granulacdo mais grosseira se as
mesmas temperaturas de témpera forem utilizadas. O ni6bio tem sido empregado nos acos

rapidos ao tungsténio-molibdénio com a vantagem de diminuir a tendéncia a descarbonetacao.

2.1.2 - PROPRIEDADES DOS ACOS RAPIDOS

As propriedades mais importantes para a eficiéncia de corte sdo:

- Dureza a quente.
- Resisténcia ao desgaste.

- Tenacidade.

Dureza a quente - E a capacidade do aco de resistir ao amolecimento em elevadas
temperaturas. Ocorre devido a precipitagdo muito fina de carbonetos de elementos de liga
durante o revenido e pela resisténcia dos mesmos a coalescerem quando no trabalho da

ferramenta. Essas particulas finas endurecem o agco por bloguear o movimento de
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discordancias dificultando assim o deslizamento. Atomos de alguns elementos,
principalmente W e Mo, tem dimensGes maiores que 0s outros presentes nos acos rapidos
apresentando velocidade de difusdo muito baixas. Desse modo o coalescimento é dificultado,

resultando na manutengéo da dureza em elevadas temperaturas.

Resisténcia ao desgaste - E a capacidade da se¢éo da ferramenta que esta em contato com
a peca sob usinagem, de suportar a abrasdo a que é submetida. Essa propriedade depende da
natureza e composicdo da matriz, dos carbonetos precipitados responsaveis pela dureza
secundaria, da quantidade e natureza dos carbonetos de liga. Os melhores resultados sdo
obtidos mediante o aumento de carbono e vanadio, de modo a permitir a introducdo de uma

maior quantidade de carboneto de vanadio, que é extremamente duro.

Tenacidade - E a combinacdo adequada de resisténcia mecanica e ductilidade sendo

influenciada principalmente por trés fatores:

a) Dureza - Para ferramentas temperadas, a diminuicdo da dureza aumenta a tenacidade

ocorrendo, contudo, a reducdo da resisténcia ao desgaste.

b) Tamanho de grdo - Com a diminuicdo do tamanho de grdo consegue-se um leve

aumento de dureza e uma melhora significativa da tenacidade.

c) Distribuicdo de carbonetos - Segundo Lee et al®, microtrincas surgem nas interfaces
entre carbonetos primarios e a matriz, e facilmente se propagam através dos carbonetos
adjacentes. Desta forma, para a melhora da tenacidade de acos rapidos uma distribuicdo
homogénea dos carbonetos primérios deve ser obtida. Regides com elevada concentracdo de
carbonetos incentivam a formacdo e propagacdo de trincas, enquanto areas de baixa

concentracdo apresentam menor resisténcia ao desgaste.

A figura 2.1 apresenta um corte longitudinal de uma ferramenta de aco rapido AISI M2,
mostrando uma distribuicdo heterogénea de carbonetos na microestrutura. Como
consequéncia ocorre uma reducdo da vida Gtil da ferramenta pois a segregacao de carbonetos

nao é eliminada através de tratamentos térmicos.

A figura 2.2 mostra um tamanho de grdo ASTM 7. Este tamanho de grdo, grosseiro para

uma ferramenta de corte, resulta em uma redugéo significativa de tenacidade.
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Figura 2.1 — Corte longitudinal de uma ferramenta de aco rapido AISI M2. A segregacdo de
carbonetos resulta em uma reducdo da tenacidade e da resisténcia ao desgaste.

Ataque: Nital 10% - Magnificagdo: 150X,

Figura 2.2 — Secdo transversal em um ago rapido AISI M2 mostrando um tamanho de gréo
grosseiro (ASTM 7) devido a tratamento térmico inadequado. Este tamanho de
gréo reduz significativamente a tenacidade do material.

Ataque: Nital 10% Magnificagéo: 600X,
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2.1.3 - EFEITO DOS ELEMENTOS DE LIGA NOS ACOS RAPIDOS

Carbono - Um contetdo suficiente de carbono deve estar presente no aco para a formacao
de carbonetos. Uma quantidade adicional é requerida para ser dissolvida na austenita durante
austenitizacdo, sendo essencial para o endurecimento martensitico da matriz. Desta forma,
quantidades crescentes de elementos de liga formadores de carbonetos, exigem o aumento
simultaneo do teor de carbono para evitar o surgimento da ferrita. O teor de carbono nos acos
rapidos varia normalmente entre 0,7% e 1,3% podendo chegar a 1,6%. Quanto menor for o
teor de carbono, menor sera a dureza no estado temperado, enquanto que aumentando-se 0 seu
conteddo, maior sera a quantidade de carbonetos complexos formados, melhorando a
resisténcia ao desgaste. Por outro lado, teremos uma maior quantidade de austenita retida na
témpera exigindo, assim, maiores temperaturas e tempos mais longos para o revenido. O

carbono elevado também favorece a descarbonetacéo.

Tungsténio - Esse elemento estd sempre presente nos acos rapidos. Forma carbonetos
complexos com o ferro e carbono do tipo MgC, responsaveis pela alta resisténcia ao desgaste
dos acos rapidos. Dissolvido na matriz, o tungsténio apresenta grande resisténcia a
precipitacdo durante o revenido. Quando isso acontece nas temperaturas de 510 a 590°C, a
precipitacdo se da sob a forma do carboneto W,C, que é responsavel em grande parte pela

dureza secundaria e dureza a quente dos acos rapidos.

Molibdénio - E introduzido como substituto parcial do tungsténio formando o mesmo tipo
de carboneto duplo com o ferro e o carbono. Como o molibdénio tem uma massa atbmica
proxima da metade do tungsténio, ao ser adicionado na mesma percentagem em peso,
produzird o dobro de 4tomos para ligar-se no ago. Assim, 1% em peso de molibdénio pode
substituir 1,6% a 2% em peso de tungsténio. Como desvantagem temos uma dureza a quente

um pouco menor e uma maior tendéncia a descarbonetacéo.

Vanadio - A adicdo do vanadio aumenta a eficiéncia de corte dos agos rapidos. O
carboneto VC esta entre os mais duros encontrados nos agos, com dureza superior ao
carboneto de cromo, ao carboneto de tungsténio ou ao 6xido de aluminio® . Os agos alto
carbono e alto vanadio sd@o também chamados de agos super rapidos e sdo 0S que possuem
melhor resisténcia ao desgaste, sendo também maiores as dificuldades de afiacéo e retifica. O
vanadio igualmente aumenta de modo acentuado a dureza a quente dos a¢os rapidos, fator que
aliado a alta resisténcia ao desgaste, contribui para melhorar a capacidade de corte. No

tratamento térmico contribui dificultando o crescimento de gréo™.
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Cobalto - O cobalto ndo forma carbonetos mas apresenta-se dissolvido na matriz do ferro
aumentando o ponto de fusdo da liga. Assim, maiores temperaturas de austenitizacdo podem
ser empregadas sem crescimento de gréo, resultando em maior quantidade de elementos de
liga em solucdo e a conseqiiente melhora da dureza a quente. Também age restringindo o
crescimento dos carbonetos precipitados. Por outro lado aumenta a tendéncia a

descarbonetacao.

Cromo - Esta sempre presente nos acos rapidos com teores em torno de 4%. E o principal
responsavel pela alta temperabilidade tornando possivel o endurecimento de secdes
relativamente grandes. Outro efeito é o de reduzir a oxidac¢&o durante tratamento térmico. Esta
presente no aco recozido como carboneto do tipo Cr,3Cs, que se dissolve completamente em

temperaturas de austenitizacdo acima de 1090°C.

2.1.4 - CLASSIFICACAO DOS ACOS RAPIDOS

Existem duas classes de acos rapidos. Acos rapidos ao molibdénio, ou grupo M, e ao
tungsténio ou grupo T e ainda um subgrupo consistindo de uma classe de a¢os no grupo M
com teores de tungsténio e molibdénio baixos. A tabela 2.1 apresenta a faixa de composigéo

dos principais acos rapidos™.

Os acos rapidos ao molibdénio contém molibdénio, tungsténio, cromo, vanadio e cobalto
como principais elementos de liga. A principal vantagem do grupo M é o menor custo e isso
justifica a sua maior utilizacdo. Nesses acos elevando-se o conteido de carbono e vanadio
melhora-se a resisténcia ao desgaste. Um maior teor de cobalto aumenta a dureza a gquente
sacrificando, no entanto, a tenacidade. A dureza maxima que pode ser obtida varia com a
composic¢do. Para aqueles com menor contetdo de carbono, como M1, M2, M30, M33, M34 e
M36, a dureza maxima estd em torno de 65 HRC enquanto que nos agos com teores de
carbono mais elevados, incluindo M3, M4 e M7, a dureza maxima é de 67 HRC. A maxima
dureza para os acos alto carbono contendo cobalto da série M40 é de 69 HRC, contudo sdo

restritas as suas aplicacdes industriais quando apresentam este nivel de dureza.

Os acos rapidos ao tungsténio, além deste contém cromo, vanadio, cobalto e carbono
como principais elementos de liga. Possuem uma tenacidade levemente menor do que 0 grupo
M mas apresentam dureza a quente um pouco superior. Apresentam menor sensibilidade para
as condigcdes de témpera, especialmente temperatura e atmosfera de austenitiza¢do. 1sso

ocorre devido ao fato de serem menos susceptiveis a descarbonetacao e sobre-aquecimentos.
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Ambos 0s grupos sdo equivalentes em performance e outros aspectos, incluindo a
capacidade de endurecimento. O alto contetdo de carbono e elementos de liga produzem
carbonetos de alta dureza especialmente nas classes contendo mais do que 1,5% de V e mais
de 1% de carbono. A combinagdo de boa resisténcia ao desgaste e alta dureza a quente o
tornam adequados para aplicacGes de alta performance. Aplicacdes tipicas para ambas as
categorias incluem ferramentas de corte de todos os tipos como brocas, alargadores, fresas e
machos. Algumas classes sdo satisfatdrias para trabalho a frio como matrizes de corte,

puncgOes e matrizes de laminagéo de roscas.

Tabela 2.1 - Composicao quimica dos principais acos rapidos?.

Composicao %
C Mn Si Cr Ni Mo w Vv Co
Grupo M
M1 0.78-0.88  0.15-0.40  0.20-0.50 3.50-4.00  0.30 max 8.20-9.20  1.40-2.10 1.00-1.35 ...
M2 0.78-1.05 0.15-0.40 0.20-0.45 3.75-4.50  0.30 max 450-5.50 5.50-6.75 1.75-2.20 ...
M3-1 1.00-1.10 0.15-0.40 0.20-0.45 3.75-4.50  0.30 max 4.75-6.50 5.00-6.75 2.25-275 ...
M3-2 1.15-1.25 0.15-040 0.20-0.45 3.75-4.5 0.30 max 4.75-6.50 5.00-6.75 2.75-3.75 ...
M4 1.25-1.40 0.15-0.40 0.20-0.45 3.75-4.75  0.30 max 4.25-5.50 5.25-6.50 3.75-450 ...
M7 0.97-1.05 0.15-0.40 0.20-0.55 3.50-4.00  0.30 max 8.20-9.20 1.40-2.10 1.75-225 ...
M10 0.84-1.05 0.10-0.40 0.20-0.45 3.75-4.50  0.30 max 7.75-850 ... 1.80-2.20 ...
M30 0.75-0.85 0.15-0.40 0.20-0.45 3.50-4.25 0.30 max 7.75-9.00 1.30-2.30 1.00-1.40  4.50-5.50
M33 0.85-0.92 0.15-0.40 0.15-0.50 3.50-4.00  0.30 max 9.00-10.0 1.30-2.10 1.00-1.35 7.75-8.75
M34  0.85-0.92 0.15-0.40 0.20-0.45 3.50-4.00  0.30 max 7.75-9.20 1.40-2.10 1.90-2.30 7.75-8.75
M35 0.82-0.88 0.15-0.40 0.20-0.45 3.75-4.50  0.30 max 4.50-5.50 5.50-6.75 1.75-2.20  4.50-5.50
M36  0.80-0.90 0.15-0.40 0.20-0.45 3.75-4.50  0.30 max 4.50-5.50 5.50-6.50 1.75-2.25 7.75-8.75
M41  1.05-1.15 0.20-0.60  0.15-0.50 3.75-4.50  0.30 max 3.25-4.25 6.25-7.00 1.75-2.25  4.75-5.75
M42  1.05-1.15 0.15-0.40 0.15-0.65 3.50-4.25 0.30 max 9.00-10.0 1.15-1.85 0.95-1.35 7.75-8.75
M43 1.15-1.25 0.20-0.40  0.15-0.65 3.50-4.25  0.30 max 7.50-8.50 2.25-3.00 1.50-1.75 7.75-8.75
M44  1.10-1.20 0.20-0.40  0.30-0.55 4.00-4.75  0.30 max 6.00-7.00 5.00-5.75 1.85-2.20 11.0-12.2
M46  1.22-1.30 0.20-0.40  0.40-0.65 3.70-4.20  0.30 max 8.00-8.50 1.90-2.20 3.00-3.30 7.80-8.80
M47  1.05-1.15 0.15-0.40  0.20-0.45 3.50-4.00  0.30 max 9.25-10.0 1.30-1.80 1.15-1.3 4.75-5.25
M48  1.42-1.52 0.15-0.40  0.15-0.40 3.50-4.00  0.30 max 4.75-5.50 9.50-10.5 2.75-3.25 8.00-10.0
M62 1.25-1.35 0.15-0.40 0.15-0.40 3.50-4.00  0.30 max 10.0-11.0 5.75-6.50 1.80-2.10 ...
Grupo T
T1 0.65-0.80 0.10-0.40 0.20-040 3.75-450 0.30max ... 17.25-18.75 0.90-1.30 ...
T1 0.80-0.90 0.20-0.40 0.20-0.40 3.75-450  0.30 max 1.00 max 17.25-18.75 0.90-1.30 ...
T1 0.70-0.80 0.10-0.40 0.20-0.40 3.75-450  0.30 max 0.40-1.00 17.25-18.75 0.90-1.30 4.25-5.75
T1 0.75-0.85 0.20-0.40 0.20-0.40 3.75-5.00  0.30 max 0.50-1.25 17.25-18.75 0.90-1.30 7.00-9.50
T1 0.75-0.85 0.20-0.40 0.20-0.40 4.00-4.75  0.30 max 0.40-1.00 17.25-18.75 0.90-1.30 11.0-13.0
T1 0.75-0.80 0.20-0.40 0.20-0.40 3.75-450  0.30 max 0.40-1.00 17.25-18.75 0.90-1.30 4.25-5.75
T1 1.50-1.60 0.15-0.40 0.15-040 3.75-5.00 0.30 max 1.00 max 17.25-18.75 0.90-1.30 4.75-5.25
Sub Grupo
M50 0.78-0.88 0.15-045 0.20-0.60 3.75-4.50  0.30 max 3.90-4.75 ... 0.80-1.25 ...
M52  0.85-0.95 0.15-0.45 0.20-0.60 3.50-4.30 0.30 max 4.00-4.90 0.75-1.50 1.65-2.25 ...
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2.1.5 - TRATAMENTOS TERMICOS DOS ACOS RAPIDOS

Os acos rapidos sdo materiais de alto custo e de tratamento térmico relativamente
delicado. Sua vida util pode ser consideravelmente diminuida se ndo forem observadas certas
regras fundamentais de témpera e revenido. Na condicdo de coalescidos apresentam uma
estrutura ferritica e inimeros carbonetos simples e complexos, com sua composi¢do quimica
situada proxima a seguinte regido: Fea + MgC + M33Cs. Os diferentes tipos de carbonetos sdo
responsaveis pela variacdo da eficiéncia de corte dos diversos tipos de acos rapidos. Quando
tratados convenientemente apresentam uma estrutura martensitica, com apreciavel quantidade
de carbonetos e uma granulagéo fina. Para uma témpera correta e a fim de que a estrutura
martensitica resultante apresente a resisténcia ao amolecimento pelo calor que caracteriza
esses acos, faz-se necessario que durante a austenitizacdo uma grande quantidade desses
carbonetos seja dissolvida na matriz austenitica. Verifica-se, entdo, a importancia do
aquecimento durante o tratamento térmico, uma vez que 0s carbonetos se dissolvem a
velocidades diferentes. Por exemplo, o carboneto rico em cromo Cry3Cs dissolve-se
rapidamente enquanto que os outros do tipo M¢C bem mais lentamente. Os agos rapidos sao,
também, muito susceptiveis a descarbonetacdo, especialmente os da classe M, sendo

imprescindivel o uso de atmosferas neutras para o pré-aquecimento e aquecimentos.

Témpera: No aquecimento, trés precaucdes devem ser observadas:

- Para o endurecimento total, deve ocorrer a dissolugdo de uma quantidade suficiente de

carbonetos na austenita, contudo uma quantidade excessiva dissolvida deve ser evitada.

- O tamanho de grdo, na maioria dos casos, deve ser o menor possivel, de modo a assegurar

tenacidade suficiente.

- As modificagdes quimicas da superficie devem ser mantidas sob rigoroso controle.

Quanto maior for o tempo e a temperatura de austenitizacdo, maior serd a quantidade de
carbonetos dissolvidos podendo ocorrer, inclusive, uma diminui¢do da resisténcia a abrasao
do material em fungdo do menor nimero de carbonetos presentes. Adicionalmente, ocorre
uma reducdo de tenacidade pelo excessivo crescimento de grdo™®, pois é a existéncia de
carbonetos ndo dissolvidos e localizados nos contornos dos grdos que inibem o crescimento
destes. Uma maior elevacdo da temperatura desencadeara a fusdo de carbonetos nos contornos

dos gréos, acarretando uma baixissima resisténcia mecanica.
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Desse modo, o tratamento ideal é aquele que resulta em uma estrutura martensitica de alto
carbono impregnada de carbonetos e com um tamanho de gréo refinado. A exata observacédo
das temperaturas de austenitizacdo é, portanto, um procedimento de fundamental importancia.
Se por um lado um excessivo agquecimento resulta em baixa resisténcia ao desgaste e baixa
resisténcia a choques mecanicos pelo exagerado crescimento de grdo, por outro baixas
temperaturas de austenitizacdo proporcionam pouca resisténcia ao amolecimento da
martensita durante aquecimento. A figura 2.3 mostra o efeito da temperatura de austenitizacdo
na quantidade de carbonetos residuais e tamanho de grdo em um ago AISI M2.

O controle da composicao superficial do aco é de grande importancia, visto que € a
superficie do material que realiza o principal trabalho numa ferramenta de corte. Assim, se
ocorrer a descarbonetacdo, a camada superficial ndo endurecerd suficientemente. A
transformacdo martensitica na superficie também poderd ocorrer a uma temperatura mais
elevada do que o ndcleo, resultando em tensGes internas maiores que as que normalmente
seriam produzidas durante a témpera, podendo inclusive gerar fissuras nas pecas. Por outro
lado qualquer carbonetacao superficial podera levar a fusdes superficiais localizadas, devido
ao consequente abaixamento do ponto de fusdo do material naquela &rea. Do mesmo modo,
deve-se evitar a formacdo da casca de déxido, que dificulta a remocéo de calor e impede a
profundidade necessaria de endurecimento, além de produzir modificagbes dimensionais na
ferramenta. Assim sendo, é necessario controlar a atmosfera utilizando-se, para isso, fornos

com apropriado sistema de controle.

Revenido: O fendmeno de retencdo da austenita faz com que os acos rapidos devam ser,
pelo menos, duplamente revenidos. Apds o primeiro revenido, devido a precipitacdo de
carboneto de liga refinados, ocorrerd um aumento na dureza do material, fenémeno conhecido
como endurecimento secundério™®. Esse efeito chega a um maximo com a temperatura em
torno de 550°C. Como qualquer outra, a martensita formada durante o primeiro revenido é
fortemente tensionada e muito fragil. Torna-se necessario, entdo, revenir também esta
martensita secundaria e, para 0s acos de alto teor de carbono e cobalto, de grande dificuldade
de transformacdo, pode ser necessario até mesmo 3 ou 4 revenidos sucessivos. Nas
ferramentas de agos rapidos em que a resisténcia a choques mecénicos é primordial, pode-se
obter consideravel aumento da tenacidade, sem substancial decréscimo da dureza, realizando-
se 0 revenido 20°C acima do pico secundario de dureza. Caso uma maior tenacidade venha a
ser exigida, sera preferivel obté-la reduzindo a temperatura de austenitizacdo do aco. Através

desta reducgédo de temperatura, diminui-se a quantidades de carbonetos dissolvidos na matriz,
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obtendo-se como resultado, uma martensita com menor teor de carbono e grdos mais finos,
aumentando-se, desse modo, a resisténcia a esforcos bruscos.

Apesar de sucessivos revenidos, pequenas quantidades de austenita retida ainda
permanecem na microestrutura do acgo pois a linha Mf se situa muito abaixo da temperatura
ambiente devido a presenca de elevados teores de elementos de liga. Para a completa

eliminagdo da austenita retida, tratamentos sub-zero podem ser empregados®.
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Figura 2.3 - Efeito da temperatura de austenitizacdo sobre a quantidade de carbonetos
residuais e tamanho de grio, em um aco AISI M2%. A microestrutura “B” é a correta. “A”
resulta de temperatura de austenitizacdo muito baixa enquanto as microestruturas “C” e “D”

sdo resultantes de temperaturas de austenitizagdo muito elevadas.
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2.2- MECANISMOS DE DESGASTE

Desgaste € o dano produzido em uma superficie, causado pela interagdo com outra
superficie. Geralmente envolve a perda progressiva de material devido a carga e deslocamento
entre as mesmas. E aceito como uma forma de fratura modificada por influencias quimicas
secundarias, sendo, desta forma, classificado como uma propriedade mecanica. O
comportamento do material em situacdo de desgaste depende do tipo de contato, do nivel de
tensdo, da temperatura resultante e da natureza do ambiente. Desse modo pode ser mantido
dentro de limites aceitaveis controlando-se o fluxo de forca e energia, através da melhora do

projeto, lubrificacdo e emprego de materiais mais resistentes.

N&o existe um critério Unico de classificacdo dos distintos tipos de desgaste, encontrando-
se na literatura divergéncias a respeito. Rabinowicz'® identifica quatro tipos de desgaste:
adesdo, abrasdo, corrosdo e fadiga de contato. Davies e Bolton citados por Noble®’
individualizam 6 grupos: adesdo, abrasdo, erosdo, fadiga de contato, cavitacdo e corrosdo.
Para dar uma idéia da importancia relativa de cada um deles, citamos a afirmacao de Eyre®*°
que afirma que a abrasao é responsavel por 50% dos casos presentes na industria, enquanto a
adesdo € classificada em segundo lugar com 15% dos problemas. A figura 2.4 apresenta 0s

diferentes tipos de danos superficiais como resultado de contatos tribolégicos®.

Superficies sélidas nunca sao lisas em escala microscopica, mas cobertas por asperezas.
Quando duas superficies sdo superpostas, a interacdo ocorre inicialmente no topo de algumas
asperezas. Com 0 aumento da carga as asperezas em contato se deformam aumentando a area
de interacdo a0 mesmo tempo gque novas asperezas comecam a interagir. A area exata de
contato é igual & &rea média de um contato vezes o numero de asperezas interagindo.
Raramente se tera uma extensdo em que as duas superficies estejam completamente em
contato podendo ser assumido que quaisquer que sejam as superficies, somente haverd um

maior ou menor numero de asperezas em contato.

2.2.1 - DESGASTE ABRASIVO

E a forma de desgaste que ocorre quando uma superficie dura e rugosa ou uma superficie
contendo particulas duras desliza sobre outra superficie mais macia, causando nesta uma série
de sulcos. E resultante da penetracio e formacdo de ranhuras com a retirada de material de
uma superficie por outro corpo. Pode ocorrer em estado seco e na presenca de lubrificante.

Um caso tipico de desgaste abrasivo envolve uma superficie em contato com particulas
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Danos superficiais sem troca de material
A- Mudanca Estrutural: Danos como
recozimento, revenido, transformacdo de
fases e recristalizacéo.

B- Deformacéo Plastica: Dano
caracterizado pela deformacdo residual da
camada superficial.

C- Trinca Superficial: Dano causado por
excessiva deformacdo de contato ou
deformacdes induzidas por variacdes

térmicas ou mecanicas.

Danos superficiais com perda de
material

D- Perda de material de uma superficie
deixando sulcos de desgaste de varios
formatos e tamanhos.

Danos Superficiais com ganho de
material

E - Transferéncia de material do par de
contato que adere a superficie do outro
corpo.

F - Corrosdo: Degradacdo do material por
reacbes quimicas com elementos do

ambiente ou da superficie de contato.

Figura 2.4 - Classificacdo dos Danos Superficiais® .
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solidas com propriedades mecéanicas e formatos diversos. O que ocorre quando duas asperezas
atuam é que em vez de deformar-se ou aderir, a mais dura corta ou risca a mais macia. 1sso
produz uma perda significativa de material na superficie mais macia, que toma um aspecto
coberto de riscos. A resisténcia ao desgaste esta associada com o conteudo de deformacédo que
0 material pode resistir sem deformacao permanente. Se as particulas abrasivas causam niveis
de tensdo que a superficie ndo consegue suportar, a superficie & deformada plasticamente sob
a influéncia do abrasivo, até ser alcancado o estado de equilibrio entre as forcas superficiais.
Quando os metais sdo submetidos a abrasdo, suas superficies sofrem endurecimento por
deformacdo plastica, dependendo da classe do material e da severidade do processo de

abrasdo. Assim, um encruamento prévio nao ira aumentar a resisténcia ao desgaste abrasivo.

Tipos de Desgaste Abrasivo

Desgaste por Usinagem (Machining)

E o principal mecanismo de desgaste em metais dUcteis, onde corpos abrasivos removem
fragmentos da superficie do material. As superficies sdo cobertas de riscos e sulcos e as
particulas desprendidas sdo semelhantes ao cavaco de usinagem. Algumas dessas particulas
podem endurecer pelo trabalho a frio e engastar nas superficies formando uma borda cortante.

As particulas tenderdo a penetrar na superficie mais macia, causando desgaste na mais dura.

Desgaste por Deslizamento de Baixa Tensao

Ocorre quando materiais abrasivos deslizam sobre uma superficie sob baixas cargas, sem

impacto significativo. A zona danificada apresenta uma aparéncia com riscos mas resulta

polida se o abrasivo tem grédo fino. A principal propriedade para resistir a esse tipo de
desgaste é a dureza pois a tenacidade nao € um fator relevante devido a auséncia de impactos.

Abrasédo por Goivagem

E produzido quando particulas relativamente grandes deslizam contra uma superficie
ocasionando a goivagem do material. As vezes, 0 processo esta acompanhado por impacto
severo. Quando existirem duas superficies metalicas envolvidas, aquela que produz a carga
contra o fragmento abrasivo ndo interage diretamente contra a outra. A aparéncia de um
desgaste desse tipo € a de sulcos profundos, riscos e orificios.

Devido a provavel existéncia de impactos fortes, a escolha de um material adequado para
resistir a goivagem é um compromisso entre dureza e tenacidade. A importancia relativa

destas propriedades estara determinada pelas condicOes particulares do servigo.
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Influéncia dos Fatores Metalurgicos no Desgaste Abrasivo

De um modo geral a resisténcia ao desgaste abrasivo de acos carbono e acos baixa liga
melhora com o aumento do conteudo de carbono, independente da presenca de outros
elementos de liga. A microestrutura também € um fator decisivo. Uma estrutura perlitica
apresenta melhor resisténcia do que uma estrutura esferoidizada. Em acos hipoeutetoides a
resisténcia ao desgaste ndo s6 aumenta com um maior volume de perlita na estrutura mas
também melhora com a diminuicdo do espagcamento lamelar. Em acos hipereutetdides a
resisténcia ao desgaste continua a aumentar até que ocorra a formagéo de um filme continuo
de cementita em contornos de gréos, que resulta em fragilizacéo e arrancamento de material.

Em acos baixa liga, o efeito dos elementos de liga depende de sua tendéncia em formar
carbonetos e sua solubilidade na ferrita. Elementos em solucdo sélida tem pequeno efeito na
resisténcia ao desgaste. Em geral a resisténcia ao desgaste de acos perliticos é aumentada
somente se elementos formadores de carbonetos sdo adicionados.

Com acos ligados, os métodos de tratamentos térmicos que alteram a matriz e a dispersao
de carbonetos, tem uma influéncia decisiva na capacidade de resistir ao desgaste abrasivo.
Segundo Hurricks?!, a remogdo dos carbonetos primarios e a precipitacdo de carbonetos
secundérios uniformemente distribuidos na matriz, proporciona uma melhora significativa na
resisténcia ao desgaste. Desse modo, é indesejavel uma distribuicdo que deixa grandes areas
na matriz livres de carbonetos, como a gque ocorre na precipitacdo em contornos de graos.

A presenca de austenita retida na estrutura martensita-carbonetos parece ser benéfica e
aumenta a resisténcia ao desgaste. A razdo para isso se deve ao fato da coesdo carboneto-
austenita ser melhor do que a adesdo carbeto-martensita®* obtendo-se, entdo, uma excelente
resisténcia a deformacdo plastica. Contudo, para um efeito positivo a quantidade de austenita
deve ser pequena, devido ao fato dela possuir uma pobre resisténcia ao desgaste. Portanto, a
melhor resisténcia ao desgaste abrasivo em acos liga é obtida com uma estrutura martensitica
com carbonetos finamente distribuidos e uma pequena quantidade de austenita residual®.
2.2.2 - DESGASTE ADESIVO

E um processo de desgaste que ocorre quando dois corpos deslizam um sobre o outro
arrancando fragmentos de uma superficie que aderem mecanicamente a outra. E identificado
por ruptura ou arrancamento de material e por produzir um cavaco descontinuo. Ocorre
principalmente em situacdes onde a lubrificacdo é pobre e inadequada e quando os materiais

em contato apresentam boa compatibilidade.
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Quando dois corpos sdo colocados em contato com uma carga, a pressdo de contato entre
as asperezas € muito alta e ocorre adesdo entre elas. Existem grandes forgas interatbmicas de
curto alcance que atuam ao colocar ambas as superficies em contato. Materiais ddcteis como
metais também podem exibir difusdo ou crescimento de cristais nessas juncgdes, causando
entdo, uma adesdo mais forte. Se uma das superficies € movida relativamente a outra, as
juncbes adesivas irdo se romper. Se a resisténcia adesiva da juncdo € menor do que a
resisténcia coesiva do material que constitui as asperezas, entdo a juncao ird romper no ponto
original de contato e ndo ir&4 ocorrer perda de material das superficies. Por outro lado, se a
resisténcia adesiva € maior do que a resisténcia coesiva de ambos os materiais entdo a juncao
ird romper na aspereza mais fraca, ocorrendo a transferéncia de material de uma superficie
para outra. Normalmente uma unido ndo quebra exatamente no contato original, mas muito
préximo dele, ocorrendo a transferéncia de um pequeno nimero de &tomos de uma superficie
para outra. Uma vez produzida esta interacdo primaria, 0 contato seguinte se faz entre
materiais similares, o que resulta em uma adesdo mais intensa'®. Este fato tende a produzir

uma maior quantidade de transferéncia. Barwell?

sugere que a aspereza formada pelo
material cisalhado pode aderir a superficie original e assim crescer por transferéncias
repetidas até que seja removida, originando um "particula de desgaste". Quando uma unido
adesiva é separada, produz-se uma “particula transferida”. Existe transferéncia mdtua de
material até que o elemento transferido alcance um tamanho consideravel, estando composto
de uma mistura de material de ambas as superficies. Como a resisténcia de adesdo da
"particula transferida" sobre a aspereza a qual est4 unida ndo é necessariamente tdo grande
como a do material base, pode ser removida por impacto contra as rugosidades da superficie

oposta. Esta seria a etapa final, que resultaria na formacéo da "particula de desgaste".

Na adesdo nem sempre encontramos exclusivamente particulas do material mais macio.
Em geral, fragmentos do material mais duro aparecem em menor quantidade. Isto indica que
neste Ultimo existem zonas de baixa resisténcia. Se a unido coincidir com uma éarea de alta

resisténcia do material mais macio, serdo formadas particulas provenientes do corpo duro.

Para combater o desgaste adesivo é importante que uma oxidacdo mecanica seja
produzida tdo rapidamente quanto possivel, uma vez que o filme de 6xido produzido ao ar
previne o contato metal-metal e reduz a taxa de desgaste, até que seja removido da superficie.
A camada de Oxido reduz as forgas de adesdo, diminuindo a probabilidade de fratura por
cisalhamento da superficie dos metais. Materiais que resistam a oxidacdo sdo mais propensos

ao0s mecanismos de adesao severa.
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Tipos de Desgaste Adesivo

Desgaste por Oxidacdo (Suave)

Em geral os metais cujas superficies estdo limpas, aderem fortemente entre si.
Considerando condi¢des atmosféricas normais, as superficies metalicas cobrem-se com uma
camada de gases adsorvidos, vapores ou produtos de reacdes quimicas, geralmente 6xidos,
que diminuem a resisténcia das unides formadas. As camadas de 6xidos sdo geralmente muito
delgadas e facilmente penetradas por asperezas. Deve-se levar em conta que 0 processo de
oxidacgdo € continuo, a menos que se trabalhe em vacuo ou com atmosfera inerte. O desgaste
por oxidacdo, ilustrado na figura 2.5, ocorre quando as condi¢bes ndo sdo suficientemente
severas para remover a camada de 6xidos mais rapidamente do que ela se forma. Desta forma
mantém-se sempre um filme delgado com particulas muito finas e oxidadas, que ndo permite
a adesdo. Este mecanismo se apresenta com cargas moderadas e entres materiais que
apresentem intrinsecamente baixa adesdo independente da formacdo de filmes superficiais.
Processos de deslizamento que favorecem a formacao de filme de 6xidos, como baixa carga e
baixa velocidade sdo mais propensos a formarem desgaste por oxidacdo. O cavaco, em geral,

tem a forma de po fino, ndo metélico e totalmente oxidado.
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Figura 2.5 - Mecanismos do Desgaste por Oxida(;élo23
(a) Formacao de um plano. (b) Formacao de 6xido sobre o plano.
(c) Expanséo do 6xido. (d) Filme de 6xido se rompe para formar cavaco de desgaste.
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Desgaste Metélico (Severo)

Aumentando-se a velocidade de deslizamento, a temperatura ou a carga, alcanga-se uma
situacdo na qual o filme de Oxido é arrancado mais rapidamente do que é regenerado e 0
mecanismo passa a ser de desgaste severo. As particulas desprendidas s@o quase inteiramente
metalicas, consistindo em grandes fragmentos. As superficies apresentam um aspecto rugoso
e rasgado devido ao esforco necessario para cisalhar as uniées formadas. Desta forma em um
processo de desgaste, os fatores que determinam quando o sistema se encontra em um
intervalo de operacdo seguro sdo essencialmente dindmicos. A taxa de destruicdo da pelicula
superficial aumenta com a carga e a velocidade de deslizamento. Porém, se aumentarmos a
velocidade e/ou carga, também cresce a temperatura devido a producdo de maior calor por
atrito. O resultado é que o dano causado é superado pelo efeito regenerador associado a alta
temperatura, e o sistema volta ao mecanismo de desgaste por oxidacéo (figuras 2.6 e 2.7).

/

Oxidacional Metalico Oxidacional

/
o

Taxa de Desgaste ——p

Carga —»

Fig. 2.6 - Evolucéo da taxa de desgaste para acos em funcéo da carga®.

—

Oxidacional Metélico Oxidacional

Taxa de Desgaste

Velocidade —»

Fig. 2.7 - Evolucdo da taxa de desgaste para acos em funcéo da velocidade®.
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Scuffing, Scoring and Galling

Os termos scuffing, scoring e galling estdo associados com desgaste metalico severo mas
ndo sdo bem definidos e seu uso varia de um autor para outro. Scuffing é uma forma de
rasgadura e fluéncia plastica que ocorre geralmente em sistemas lubrificados quando o filme é
destruido em altas temperaturas. Esta associado com operacGes em condicbes severas,
produzindo-se desgastes significativos. Ocorre em pegas como engrenagens, anéis de pistdes e
cilindros, que suportam cargas concentradas e/ou elevadas velocidades de deslizamento. Em
alguns casos, ocorre quando 0 aquecimento por atrito € suficiente para permitir uma adesao
severa. O termo scoring é usado algumas vezes como sinénimo de scuffing. Galling
representa uma forma mais severa de desgaste do que scuffing, devido a soldagem local e esta
associada com um dano superficial grosseiro. O termo em geral se refere para um dano
resultante de um deslizamento sem lubrificacdo a baixas velocidades, sendo caracterizado por

severo aumento da rugosidade superficial e transferéncia de grandes particulas do material.

Influéncia dos Fatores MetalUrgicos no Desgaste Adesivo

E desejavel trabalhar no regime de desgaste suave e, para isso, recomenda-se usar
materiais com baixa interacdo, recobrimentos de superficie reagentes e materiais facilmente
oxidaveis. Um adequado filme superficial podera inibir o desgaste severo desde que a dureza

do substrato seja suficientemente alta para evitar a ruptura do filme sob carga.

A estrutura cristalina dos metais que sofrem deslizamento exerce grande influencia na
friccdo e no desgaste. A forca requerida para cisalhar os pontos de adesdo depende do plano
no qual o cisalhamento ocorre. As forcas cisalhantes em geral sdo maiores em cristais cubicos
do que em cristais hexagonais?*?. Primeiro porque cristais clbicos apresentam uma maior
taxa de endurecimento por deformacdo e, segundo, porque existem planos de deslizamento
facil no cristais hexagonais. Desse modo metais que permanecem com estrutura hexagonal

em toda a temperatura de operacéo séo benéficos na reducéo da adesdo superficial.

A habilidade do par metalico em produzir pontos de adesao é importante. Quanto menor o
nuimero de adesdes e quanto mais fracas elas forem, menor a tendéncia de transferéncia de
metal e endurecimento por deformacéo das asperezas. Um importante fator de influéncia ¢é a
solubilidade entre os metais em contato. Quanto menor a solubilidade menor a possibilidade
de se formarem juncOes. Desta forma, materiais que tenham a tendéncia a formar compostos

intermetalicos séo adequados por formarem juncdes de pequena resisténcia mecéanica.
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Uma estrutura heterogénea é vantajosa para prevenir o desgaste severo. Desta forma, acos
ao carbono sdo menos propensos ao desgaste adesivo do que os homogéneos agos inoxidaveis
austeniticos e ferros puros. Em estruturas perlita/ferrita a adesdo é concentrada na ferrita. Em
acos hipoeutetoides a resisténcia ao desgaste aumenta com o contetudo de perlita e com a
reducdo do espacamento lamelar. Para acos hipereutetoides a resisténcia ao desgaste aumenta
com a elevacdo do teor de carbono até que ocorra a formacdo de redes de cementita em

contornos de grdos. Assim, a maxima resisténcia ao desgaste ndo é obtida na maxima dureza.

Os graos de materiais policristalinos s&o influenciados por seu vizinhos durante
deformacdo. Desta forma o contato em um grande nimero de grdos ira reduzir a taxa de

desgaste devido ao maior ancoramento e, desta forma, graos pequenos sdo desejaveis.

Em acos baixa liga, o efeito dos elementos de liga depende da tendéncia dos mesmos de
formar carbonetos e sua solubilidade na ferrita. Elementos que produzem endurecimento por
solugdo sdlida tem pequena influéncia na resisténcia ao desgaste. O maior aumento € obtido
através da introducdo de carbonetos dispersos na estrutura com tamanho, tipo e formato
adequados para proporcionar suporte dentro da microestrutura. Assim elementos como
carbono, vanadio, nidbio, tungsténio e molibdénio contribuem para a resisténcia ao desgaste

devido a formacao de carbonetos.

Em geral um aumento do contetdo de carbono, que tem o efeito de reduzir a ferrita livre e
aumentar a dureza, tem um efeito benéfico. Contudo o aumento de carbono em uma estrutura
esferoidizada em uma matriz ferritica ndo resulta em aumento na resisténcia ao desgaste.
Acos com grande conteldo de cromo sdo propensos a apresentarem um desempenho
insatisfatério, mas quando parte do cromo presente estd combinado como carboneto ele
resulta em bom desempenho. Pequenos conteldos de manganés aumentam a resisténcia ao
desgaste de estruturas perliticas, mas diminuem a resisténcia de estruturas martensiticas,

enquanto que silicio e niquel sdo benéficos devido ao aumento da tenacidade.

Os tratamentos térmicos exercem grande influéncia. Alta temperatura de austenitizacdo
no processo de témpera produz grande conteddo de austenita residual com efeito
desfavoravel. A forma dos carbonetos é um fator chave uma vez que em agos contendo uma
grande quantidade de carbonetos primarios e pequeno conteddo de carbonetos secundarios, a
resisténcia ao desgaste é baixa. Contudo a remog&o de carbonetos primérios durante a témpera
e revenido e a precipitacdo de carbonetos secundarios uniformemente distribuidos na matriz

proporciona aumento significativo na resisténcia ao desgaste.



Nitretacdo a Plasma 28

2.2.3 - FRICCAO E DESGASTE EM FERRAMENTAS DE CORTE

O desgaste em ferramentas de usinagem ocorre devido a acentuada carga normal a
superficie de corte e a velocidade relativa entre a peca usinada e cavaco. A agao de corte e a
friccdo associadas as superficies de contato resultam em um estado de tensdo-deformacéo e

elevadas temperaturas que aceleram os processos fisico-quimicos associado com o desgaste®’.

A figura 2.8 apresenta um processo de usinagem mostrando as tensdes e as deformacoes
que estdo presentes no material usinado e cavaco. O atrito entre a ferramenta de corte e a
peca, juntamente com as altas taxas de deformacéo locais, que ocorrem durante usinagem,
liberam uma grande quantidade de energia térmica. Essa energia térmica aumenta a

temperatura da peca, do cavaco e da ferramenta.

A figura 2.9 mostra como uma ferramenta afiada se desgasta durante a usinagem. Na
superficie de saida, o deslocamento do cavaco e a alta tensdo normal devido a forca N
produzem o desgaste de cratera. Na superficie de folga, o deslocamento da ferramenta e a
tensdo normal aumentam a area de contato entre a ferramenta e a peca, produzindo desgaste
de flanco que diminui o didmetro da ferramenta e pode resultar em pecas fora de tolerancia. O
desgaste do gume cortante e o desgaste de cratera na superficie de saida alteram o estado de
tensdes e deformacdes na regido de corte alterando, entéo, as forgas de corte e 0s mecanismos

associados com o processo de formacdo do cavaco.

Severa mudanca de geometria devido ao desgaste de flanco e cratera pode enfraquecer a
ferramenta e o gume cortante pode fraturar como indicado. As tensées normais podem tornar-
se muito altas e exceder a resisténcia do material da ferramenta causando deformagdo no
regime plastico ou fratura do gume cortante. A magnitude do estado de tensdes na regido de
corte também varia com o tempo e as tensdes associadas com a carga podem criar um

ambiente para falha da ferramenta por fadiga.

Além do deslizamento, o cavaco tende a aderir na superficie de saida e, periodicamente,
se separa ao longo de planos de cisalhamento deixando material aderido na superficie da
ferramenta, o que, subseqlientemente, causa desgaste. Um consideravel contetdo de material
podem aderir por prolongados periodos de tempo. Massas estaveis de material de adesdo sao
conhecidos como gume postico (Buit-up edge) alterando a geometria da ferramenta. A
existéncia e tamanho da zona de adesao sdo dependentes da magnitude da for¢a normal e das

condicBes de friccdo nessas superficies.
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A figura 2.10 mostra a distribuicdo das tensdes de cisalhamento e tensdes normais em
uma ferramenta de corte. As tensdes normais on, sdo causadas pelas for¢as normais atuando
ao longo da superficie da ferramenta enquanto que as tensGes de cisalhamento estdo
associadas com o processo de adesdo e deslizamento. A rugosidade superficial da ferramenta
e as condicBes de lubrificacdo exercem importante influéncia. O complexo estado de tensdes é
causado pela deformacéo associada com a separagdo do cavaco da pecga e deslocamento ao

longo da superficie de saida e pela deformacéo da peca que esta sendo usinada.

A diferenca entre a taxa de energia térmica liberada e a taxa de dissipacdo desta energia
determina a temperatura do material e da ferramenta na zona de desgaste. A dissipacdo da
energia térmica € uma funcdo da condutividade térmica do material da ferramenta e da peca
usinada sendo que o cavaco carrega um pouco dessa energia. Adicionalmente o tamanho da
peca e seu calor especifico determinam a capacidade de absorcdo de calor da peca e, em
menor extensdo, a area superficial exerce influéncia pela transferéncia de calor convectivo e
radiativo para o ar na vizinhanca. Se um fluido de corte € usado, a taxa na qual ele remove
calor exerce grande influéncia. A temperatura média aproximada na interface ferramenta -

cavaco pode ser calculada pela seguinte equacao:

T = u(Vt/pkc) onde,
T é a temperatura na interface cavaco/ferramenta.
u € a energia de corte especifica, que € a energia usada por volume de material removido.
V é a velocidade corte.
t é a espessura do cavaco nao deformado.

K € a condutividade térmica, p a densidade e ¢ o calor especifico do material usinado.

A figura 2.11 mostra uma distribuicdo de temperatura tipica em uma ferramenta de corte.
O alto gradiente de temperatura acarreta que por¢des da ferramenta estejam em niveis criticos,
bem acima da temperatura geral. Trent® reporta a ocorréncia de regides em ferramentas que
durante a usinagem atingem temperaturas tdo altas quanto 950°C. Materiais usinados que
apresentam alta resisténcia mecanica, tem altos valores para energia especifica de corte.
Alguns desses materiais como o titanio, por exemplo, sdo maus condutores e de baixa
densidade. Essa combinacdo resulta em altas temperaturas da ferramenta que, para uma

adequada vida em servico, deve manter sua dureza e resisténcia até esses niveis.
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Figura 2.8 - Estado de tensdo-deformacéo na regi&o do gume cortante de uma ferramenta®’.
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Figura 2.10 - Tensdes na superficie de corte®’.

Figura 2.11 - Distribuicdo de temperatura em uma ferramenta de usinagem®.
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Um meio de aumentar a produtividade na usinagem é aumentar a taxa volumeétrica de
remocao do cavaco que € uma funcéo da area de corte da ferramenta com o material que esta
sendo usinado e da velocidade na qual a ferramenta se move através do material. Desta forma,
a opgdo em geral escolhida é aumentar a velocidade de corte. Este ganho de produtividade

deve ser balanceado pelo aumento do desgaste causado na ferramenta.

A magnitude da velocidade de corte e da velocidade de saida do cavado, juntamente com
a tensdo de cisalhamento associada nas interfaces, determinam o contedo de energia térmica
liberada por unidade de area de contato. As altas taxas de deformacgdes locais e o volume de
material deformado liberam uma energia térmica adicional. Essa energia térmica liberada

aumenta a temperatura da peca, do cavaco e da ferramenta.

Assim, o ganho de produtividade, através do aumento da velocidade de corte, em geral
resulta em um aumento da taxa de deformacdo e liberacdo de energia térmica elevando a

temperatura da regido de desgaste que resulta em aumento do desgaste superficial .

A combinacao dos efeitos de temperatura com o estado de tensdes, a taxa de deformacéo
e o deslocamento de material, fazem da zona de desgaste da ferramenta um complexo campo
de solicitacdes na qual essas condigdes interagem acelerando os mecanismos de desgaste. Os
mecanismos de desgaste raramente aparecem sozinhos e, em geral, diferentes mecanismos
operam em conjunto. Desta forma para combater o desgaste € importante identificar o
mecanismo particular predominante no processo. Dependendo dos mecanismos de desgaste
diferentes tratamentos superficiais podem ser empregados para melhorar as propriedades
tribologicas superficiais. Uma superficie de elevada dureza é efetiva em reduzir o desgaste
abrasivo®®. O desgaste adesivo ocorre como conseqiiéncia da formacéo de juncdes com forte
adesdo. Nesse sentido, o uso de finas camadas superficiais aderentes e que reduzam a

tendéncia de adesao entre as superficies de contato é eficiente.

Para ferramentas de acos réapidos, os processos mais empregados sdo Physical Vapor
Deposition (PVD)**" e a Nitretacdo****°. O surgimento mais recente do processo de PVD
restringiu 0 maior desenvolvimento da nitretacdo em acgos rapidos. Contudo, atualmente os
dois processos nao sdo mais vistos como concorrentes e sim como processos complementares,
uma vez que nos Gltimos anos tem sido utilizado com sucesso o tratamento duplex®®", que
consiste do emprego do tratamento de nitretagdo seguido de uma deposicdo por PVD. A
camada nitretada resulta em uma maior sustentagcdo para o recobrimento utilizado, reduzindo

as tensdes na interface recobrimento e substrato.
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2.3—NITRETACAO A PLASMA

O processo de nitretacdo foi desenvolvido na Alemanha durante o inicio da década de
1920, demonstrando ser um método de endurecimento superficial sem distor¢des para pecas
fabricadas em aco. Com os componentes adequadamente temperados e revenidos, foi possivel
produzir uma alta dureza superficial juntamente com um nucleo tenaz melhorando, desse
modo, as caracteristicas triboldgicas e a resisténcia a fadiga. Atualmente o tratamento €

71,72

utilizado também em outros metais e ligas como as de titanio’"* e aluminio”, por exemplo.

Para ligas ferrosas o processo é classificado como um tratamento termoquimico ferritico,
pois é realizado em temperaturas inferiores a 590°C, a temperatura eutetoide do sistema Fe-
N™*. Desta forma, néo ocorre a formacéo de austenita, evitando-se as distorcdes resultantes do
aumento de volume devido a mudancas de fases do substrato. Durante a nitretacdo, o
nitrogénio é introduzido na regido superficial do componente até uma profundidade que
depende da difusdo do nitrogénio no material e suas reacdes com os elementos de liga. A

fonte de nitrogénio para o processo € obtida usando-se um meio gasoso, liquido ou plasma.

A nitretagdo gasosa é realizada desde 1921 a partir de uma atmosfera contendo aménia,
usando-se temperaturas entre 500°C e 540°C. Parte da amonia se dissocia cataliticamente na
superficie dos componentes e, no instante da dissociacao, o nitrogénio apresenta-se na forma

atdbmica e, assim, pode ser absorvido pela peca.

A nitretacdo em banho de sais liquidos é quase tdo antiga quanto o método original de
nitretacdo gasosa. Para iniciar o processo, uma mistura de sais, em geral cianeto de sodio e
cianeto de potassio, é fundido. O banho é oxidado e o cianeto é convertido em cianato, que é 0
responsavel pela producdo de nitrogénio atbmico que vai ser absorvido pelo componente. A

nitretacdo em banho de sais, contudo, sofre fortes restrigdes devido a sua alta toxidez.

A nitretacdo a plasma € chamada, alternativamente, de nitretacdo iénica (lon nitriding) ou
nitretacdo por descarga incandescente (Glow Discharge). E realizada em uma atmosfera
contendo nitrogénio a baixa pressdo. O gas é ionizado e excitado através da aplicagdo de um
campo elétrico adequado formando um estado plasmatico consistindo de ions, elétrons e
atomos neutros. Durante 0 processo, 0s ions positivos no plasma séo acelerados em dire¢éo ao
catodo (peca) pelo campo elétrico. Os ions se chocam com a superficie com uma energia
cinética muito elevada. A liberagdo dessa energia durante o choque proporciona o

aquecimento do componente e, desse modo, ndo € necessario aguecimento externo.
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2.3.1- HISTORICO

A primeira dissociacao fisica de moléculas de nitrogénio foi realizada por Rayleigh” em
1911. Ele mostrou que aplicando uma alta voltagem atraves do nitrogénio gasoso, uma
descarga elétrica plasmatica poderia ser sustentada. Comprovou-se que desse modo o
nitrogénio é mais reativo pois atomos e ions de nitrogénio sdo formados. Esta € a base sobre a
qual a tecnologia a plasma moderna foi iniciada.

Pouco tempo depois do trabalho de Rayleigh™, foram realizadas na Alemanha as
primeiras nitretacdes em acos, utilizando aménia dissociada em temperaturas em torno de
540°C. As durezas superficiais produzidas foram significativamente maiores do que a dureza
inicial do aco tratado. Outros estudos mostraram que a adicdo de elementos de liga
formadores de nitretos como aluminio, cromo, molibdénio e titdnio aumenta sensivelmente a

dureza de acos nitretados. Este trabalho foi a base para a nitretacdo a gas na industria.

Em 1920 a concepcao do aquecimento gerado por uma descarga de ions foi descoberta na
Alemanha’®. Depois, Wehnelt postulou que varias aplicacBes industriais seriam possiveis
através de uma descarga incandescente de baixa poténcia desenvolvida em uma descarga de
alta densidade de corrente’’. A idéia de Wehnelt era o transporte de massa de fons e elétrons

em um plasma com uma descarga de alta poténcia e alta densidade de corrente.

A primeira patente de nitretacdo a plasma foi emitida nos Estados Unidos em 1931 mas
foi na Alemanha que o processo foi inicialmente desenvolvido em escala industrial com base
no trabalho de Bernhard Bergaus’ e mais tarde nos Estados Unidos por Jones e Martin®.
Antes da segunda guerra mundial Bernhard Berghaus tomou a idéia de Wehnelt e trabalhou
nela intensamente em seu Instituto de Desenvolvimento e Pesquisa em Berlin. Entre outros

eles nitretaram engrenagens de tanques e canos de canhdes de varios metros de comprimento.

Apds a Segunda Guerra Mundial a comprovacdo das vantagens e o reconhecimento da
possibilidade de melhores propriedades metalrgicas, proporcionou um ganho acentuado de
popularidade ao processo em uma variedade de aplicacbes na Alemanha, Russia, Japdo e
China. A tabela 2.2 apresenta uma estimativa do nimero de instalagdes no mundo em 1986.
Dados mais recentes® indicam que no ano de 1991 o niimero de instalacdes industriais estava
em torno de 1000 unidades. Embora a nitretagdo a plasma tenha mais de 35 anos de utilizacao
industrial ela ainda é nova e atual. No passado foi discutido mais sobre os seus fundamentos
cientificos. Atualmente tem sido pesquisadas novas aplicacfes e diferentes estruturas e

propriedades da camada nitretada.
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Tabela 2.2 - Numero de instalagdes de nitretacéo a plasma em 1986.

China 400 USA 70

Europa e URSS 400 Canada 5

Japéo 300 Outros 50
Total Estimado 1225

2.3.2 - PRINCIPIOS BASICOS DA NITRETACAO A PLASMA

O método de nitretagdo idnica € um processo termo-fisico-quimico incentivado ndo so6
pelo efeito de temperatura mas também pela agdo cinética de ions acelerados contra o
substrato. Os componentes a serem tratados sdo colocados na camara de reacdo (fig. 2.12)
onde uma atmosfera nitretante, em geral N,-H,, a baixa pressdo 100 a 1000 Pa (1 a 10 mbar),
é ionizada por meio da aplicacdo de uma diferenca de potencial elétrico (350-1000 V) entre
dois eletrodos imersos no reator. O componente a ser tratado fica acoplado ao céatodo e as
paredes da camara, em geral funcionam como anodo. Desta forma por meio de uma descarga
elétrica, € gerado e mantido o plasma, através do qual ions sdo acelerados pelo campo elétrico
e bombardeiam a peca com consideravel energia cinética. O bombardeio i6bnico com uma
densidade de corrente da ordem de 0,5 a 3 mA/cm? produz o aguecimento necessario no
componente garantindo a difusdo do nitrogénio®. A uniformidade de temperatura ¢é alcancada
através da condutividade térmica do componente, ndo sendo necessario aquecimento externo.
O sistema de controle de poténcia mantém a temperatura de tratamento constante, em geral na
faixa de 400 a 550°C.

Praticamente toda a queda de potencial ocorre dentro de poucos milimetros da superficie
da peca e essa regido aparece como uma franja luminosa. Uma importante propriedade do
plasma é que ele é uniforme sobre toda a superficie da peca, independente da distancia das
paredes da camara. A borda luminosa segue todo o contorno da peca e pelo ajuste da presséo
do gas e parametros elétricos, pode penetrar em furos cegos, longos e estreitos. Como
resultado um uniforme efeito de nitretacdo é assegurado. Os ions formados no plasma séo
complexos e embora ndo seja necessario conhecer a composicéo ibnica para obter sucesso na
nitretacdo, o conhecimento dos parametros que controlam as caracteristicas do plasma como
composicdo da mistura do gas, pressdo e voltagem juntamente com densidade de corrente e
temperatura do catodo assegura a reprodutibilidade do tratamento. Os ions produzidos ao
atingirem o catodo participam, entre outros, dos seguintes eventos: pulverizacdo da superficie,

adsorsdo gasosa e difusdo do nitrogénio no substrato.
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Figura 2.12 - Equipamento bésico para nitretacéo a plasma®.

2.3.3 - MECANISMOS IONICOS DE DESCARGA INCANDESCENTE

Em uma descarga incandescente ocorrem reacdes fisico-quimicas nos gases que compde
0 meio. Assim elétrons livres ganham energia do campo elétrico entre os eletrodos, e a
perdem por meio de colisdes com as moléculas e atomos neutros do gas de descarga. A
transferéncia de energia para as moléculas e atomos leva a formacdo de novos espécimens,
incluindo 4tomos neutros, radicais livres, &tomos e moléculas ionizadas ou excitadas. O meio
onde estas descargas ocorrem € denominado de plasma. Caracteristicas mecanicas e
triboldgicas podem ser alteradas através de reacdes que ocorrem entre a superficie do metal e

as espécies ativas do plasma. A nitretacdo i6nica € um exemplo desse tipo de reacéo.

A descarga incandescente em um gas a baixa presséo € possivel devido a presenca de um
campo elétrico suficientemente grande para produzir elétrons e ions livres no espago entre 0s
eletrodos. Quando um potencial elétrico é aplicado entre dois eletrodos em um tubo contendo
gas em uma pressao na faixa de 100 a 1000 Pa, elétrons e ions sdo produzidos continuamente.

A relacdo entre a voltagem e a corrente é mostrada na figura 2.13.

Com uma voltagem muito baixa, a descarga ndo é auto-sustentada. Para que a descarga
incandescente tenha ignicdo, é necessario que a diferenca de potencial aplicada entre os
eletrodos alcance um valor critico Vb (breakdown voltage). Este valor depende do tipo e
pureza do gas, da pressdo na camara de reacdo e sua geometria, do material e distancia entre

os eletrodos. O valor de Vb para uma descarga tipica de nitretacdo € da ordem de 500 a 650
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Volts a uma pressdo de 150 Pa em Nj-H,. A partir desse ponto a descarga torna-se auto-
sustentada e suas propriedades sdo determinadas pelas cargas livres que sdo geradas por

colisBes no espaco entre os eletrodos. Esta regido (BC) é chamada de descarga de townsend.

Com um aumento na corrente acima de C, a voltagem decresce e a descarga comeca a se
tornar visivel. A descarga que ocorre em baixa voltagem, na regido DE, € chamada de
incandescente normal. A densidade de corrente é constante e a corrente aumenta a medida que
uma maior &rea do cédtodo € coberta. A descarga normal ndo é usada para nitretacdo pois
possui baixa energia e cobre apenas parte da superficie do catodo. Depois que a superficie do
catodo estiver completamente coberta com a descarga incandescente, o aumento de corrente
resulta em um acréscimo na densidade de corrente e na voltagem. Essa € a regido da descarga
andmala (EF). A nitretagcdo por plasma esta associada com alta densidade de corrente desta
regido. Neste regime de operacdo a manutencao da descarga depende, basicamente, da relacéo
entre 0 numero de elétrons emitidos do catodo pelo bombardeio de espécimens, e do nimero
de ions produzidos por colisdo de elétrons com as moléculas e &tomos do gas. Assim, oS
elétrons quando de sua passagem pelo gas produzem ions positivos, os quais colidem com o
substrato (catodo) liberando um novo elétron e, deste modo, 0 processo torna-se continuo.
Acima de um valor critico (F) um aumento na corrente causa o colapso da descarga com a
abertura de arco que produz severos danos no componente tratado. Oxidos superficiais e
contaminantes aumentam o risco de danos causados por arco e, portanto, 0s componentes

devem ser limpos e desengraxados antes de tratados.
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Figura 2.13 — Curva da tensdo em funcéo da corrente em uma descarga™.
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2.3.4 - REGIOES DA DESCARGA ELETRICA

A descarga tem um arranjo distinto de regiGes entre 0 anodo e o catodo conforme
indicado na figura 2.14. Estas regides sdo englobadas por quatro zonas: a do cétodo, a da
incandescéncia negativa, a da coluna positiva a do anodo. As duas mais importantes para a
nitretacdo idnica sdo a zona do catodo e da incandescéncia negativa pois € onde ocorrem 0s
fendmenos responsaveis pelo processo nitretante. O catodo € a regido onde ocorrem 0s
principais fenémenos termo-fisico-quimicos do processo. Estes fenbmenos tem um papel
significativo na manutencdo da descarga e no crescimento da camada nitretada sobre o
substrato. Destacam-se a emissao de elétrons secundarios, a dissipacdo de calor, a emissao de
radiacdo eletromagnética, a pulverizacdo da superficie, a deposicdo de nitretos e a adsorséo e
difusdo do nitrogénio. Na regido do catodo existe uma sub zona chamada de espaco escuro
que é caracterizada por um intenso campo elétrico no qual os elétrons e ions sdo acelerados. O
comprimento de espaco escuro (distancia entre o catodo e a nuvem de ions) depende da
natureza do gas e é inversamente proporcional a pressdo. Nessa regido ocorrem fendmenos

importantes para a nitretacdo como ionizacao e excitacdo, troca de cargas e retropulverizacao.
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Figura 2.14 - (A) Regides da descarga elétrica.

(B) Diferenca de Potencial em relacéo a distancia do Catodo®”.
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O campo elétrico decresce linearmente desde o catodo até a regido da incandescéncia
negativa. Esta regido é a mais luminosa da descarga e decresce suavemente até a borda do
espaco escuro de Faraday, onde fica difusa. A luminosidade é causada por elétrons
energeéticos, que alcancam o fim do espaco escuro do catodo, onde atingem a maxima energia,
e colidem elasticamente com os espécimens do gas causando a excitacdo e ionizacdo. As taxas
de ionizacao e excitacdo atingem o valor maximo e decrescem gradualmente até a margem do
espaco escuro de Faraday. O decréscimo se deve a perda de energia dos elétrons que colidem.
Alguns dos principais fendmenos para o processo nitretante, que ocorrem na regido do catodo

e na regido da incandescéncia negativa sdo descritos a seguir:

Emissdo de Elétrons Secundérios: A emissdo de elétrons secundarios é obtida pelo
bombardeio de ions sobre as superficies metalicas, enquanto que as colisdes de fotons e
atomos neutros (em estado excitado ou fundamental) contribuem em menor grau.
Considerando-se que uma grande parcela da corrente no catodo é formada de ions, um maior

namero de interacOes ira ocorrer e, portanto, um maior nimero de elétrons serdo emitidos.

lonizacgdo e Excitacdo: Os elétrons secundarios sdo acelerados devido a acentuada queda
de tensdo entre o catodo e a incandescéncia negativa. Em sua trajetéria em direcdo ao anodo
colidem com &tomos e moléculas neutras do gas provocando ionizagdes e excitacdes. Alguns
desses elétrons promoverdo colisdes ionizantes no espago escuro enquanto outros na
incandescéncia negativa. Os novos ions gerados serdo acelerados em dire¢cdo ao catodo
enquanto os novos elétrons se aceleram na direcdo da incandescéncia negativa onde
promoverdo novas colisdes de ionizacdo e excitacdo. A figura 2.15 ilustra o evento. Para cada
ion que colide com o catodo, novos elétrons secundarios sdo emitidos e para cada elétron que

deixa o substrato novos ions serdo formados.
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Figura 2.15 - Producéo de fons no espaco escuro®.
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A ionizacdo pode ser causada por impacto de elétrons rapidos e térmicos com atomos
neutros, moléculas neutras e metaestaveis do gas. Segundo Knewstubb®, os principais fons

formados nesta zona, numa descarga N,/H; séo:

N,% +e—> N* + N + 2¢ (2.1)
N,O + e Ny + 2¢ (2.2)
N + 2N, % > N3© + N, ° (2.3)
N + 2N, % —> N5+ N, ° (2.4)
Ng* + H’ > NoH™ + H°+ N,° (2.5)
NoHY + NH° > N, © + NHs* (2.6)
NoH" + NHz® — NH + N,° (2.7)

Considerando-se as possibilidades de ionizagdo, conclui-se que a principal fonte de
ionizacdo na descarga é obtida pelo impacto de elétrons com atomos e moléculas neutras do
gas, além de reacdes molécula ionizada-molécula neutra na incandescéncia negativa com

possiveis contribui¢des adicionais por impacto de elétrons e ions no espaco escuro do catodo.

Transferéncia de Cargas: Um ion que chega na interface entre a incandescéncia negativa e
0 espaco escuro tem uma energia cinética desprezivel quando comparado com a queda de
tensdo da regido do espaco escuro. Na auséncia de colisdes, o0 ion se acelera através do
espaco, perdendo energia potencial e colide com o substrato com uma energia equivalente a
gueda de tensdo do espaco escuro. Contudo, normalmente os ions colidem dentro do espaco

escuro, com ou sem troca de cargas. A figura 2.16 ilustra esse mecanismo.
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Figura 2.16 - Trocas de carga no espago escuro®.
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Neste processo, um ion colide com um atomo neutro ou uma molécula neutra e como
resultado a carga € transferida, na maioria das vezes de forma simétrica, deixando o ion

neutralizado e 0 atomo ionizado de acordo com as seguintes reacdes:

N* + N° — N*+N* 2.8)
N* + No° = N* +N," 2.9)
N2+ + N20 — N*, + N2+ (210)

Onde N* é um ion atdémico de nitrogénio que colide com um atomo neutro de nitrogénio N°, e
forma um atomo neutro energético N* e um fon lento N*. O processo repete-se para uma
reacdo ion-molécula neutra e para a reagdo molécula ionizada-molécula neutra. Os ions se
aceleram através do espaco escuro por uma curta distancia antes de serem neutralizados e
apos a colisdo ndo sdo mais acelerados. Os novos ions gerados na colisdo, por sua vez, serdo
acelerados em direcdo ao catodo, e ambos bombardeiam o substrato. Assim para a descarga
auto-sustentar-se cada ion que é neutralizado no bombardeio deve ser substituido por outro,
gerando uma colisdo ionizante com os elétrons secundarios. Caso tal evento ndo ocorra, 0s

ions da incandescéncia negativa serdo neutralizados no catodo e a descarga extingue-se.

Dissipacdo do Calor: Os ions que incidem no substrato dissipam 90% de sua energia
cinética na forma de calor neste local. Parte da energia é absorvida para aquecer o substrato
até a temperatura do tratamento e parte € dissipada por radiacdo para as paredes e o meio de

reacao. O restante da energia € transferido para os ions refletidos e &tomos arrancados.

Emissdo de Radiacdo Eletromagnética: Como o estado excitado € um estado instavel, a
molécula excitada tende a retornar ao seu estado fundamental. Isto ocorre pelo decaimento
dos elétrons a estados inferiores resultando na emissao de luz (fétons de energia). O espectro

abrange a luz visivel e ultravioleta originando a caracteristica luminescente da descarga.

2.3.5- VANTAGENS

As vantagens resultantes da nitretacdo a plasma em relacdo aos processos de nitretacdo
convencionais a gas e banho de sais sdo significativas, de natureza técnica e ambiental,

acompanhadas por beneficios econdmicos diretos e indiretos. As principais s&o:
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Reduzido Tempo de Processo - O principal fator para a acelerada difusdo do nitrogénio
durante nitretacdo por plasma € a alta concentracdo de nitrogénio na superficie que resulta em
um mecanismo de difusdo transcristalina® desde o inicio do processo, em conjunto com a
difusdo intergranular do nitrogénio. Assim reducdes em torno de 50% no tempo de

processamento sdo possiveis em relacdo ao tratamento a gas.

Eliminacdo dos Problemas de Passivagdo - Ligas de alto cromo, incluindo agos
inoxidaveis, sdo dificeis de nitretar devido ao inerente filme de 6xidos superficiais, que atua
como uma barreira para a difusdo do nitrogénio. A remocéo do filme de 6xido em um plasma

de hidrogénio antes da introdugdo do gas nitretante, permite obter-se resultados satisfatorios.

Controle da Camada Nitretada - Em contraste aos processos convencionais onde somente
a espessura da camada nitretada pode ser variada, dentro de limites restritos, a nitretacdo a
plasma oferece a possibilidade de efetuar alteragdes precisamente controlaveis, que resultam
em propriedades especiais da camada. Alteracdes de pardmetros como presséo, composicao
do gés e temperatura, por exemplo, tem uma influéncia nos fenémenos fisicos fundamentais
da nitretacdo. Assim, através da variacdo desses parametros, diferentes estruturas da camada
nitretada sdo produzidas, adequadas para as diferentes condi¢cbes de trabalho a que séo

submetidos os componentes mecanicos.

Tratamento em Temperaturas Inferiores a 500°C - Nos processos de nitretacdo a gas ou
banho de sais em materiais ferrosos, as temperaturas usadas estdo na faixa de 500°C - 580°C.
Estas temperaturas sdo limitadas e mesmo assim nem todos os acos podem ser nitretados
devido a diminuicdo de dureza do substrato. Temperaturas acima de 580°C ndo sdo
empregadas devido a mudanca estrutural que ocorre em 590°C, a temperatura eutetdide do
sistema ferro-nitrogénio. Temperaturas abaixo de 500°C sdo desejaveis mas nao sao
possiveis. A forte dependéncia entre o conteudo de nitrogénio e a temperatura torna o
tratamento de nitretacdo por processos convencionais, abaixo de 500°C, muito dificil. No
entanto o processo a plasma no sofre essas restricdes*’. A criacdo e adsorsao do nitrogénio é
governada puramente por pardmetros elétricos como voltagem e corrente enquanto a
temperatura da carga tem menor influéncia. Por essa razdo, a nitretacdo pode ser efetuada em
temperaturas tdo baixas quanto 350°C. O principal fator que restringe o uso de temperaturas

ainda menores € a reducédo do coeficiente de difusdo do nitrogénio.
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Menor Mudanca Dimensional - Distor¢fes sdo, em geral, a maior mudanca dimensional
que ocorre nas pecas durante um tratamento termo-quimico. Podem ser causadas por tensdes
que foram produzidas pelo tratamento ou por tensdes internas criadas anteriormente. Portanto,
a origem das tensdes internas € de natureza mecanica, térmica ou estrutural. O contetdo de
deformacéo produzido pelo tratamento de nitretacdo depende desta forma, do nivel de tensdes
internas e do campo de tensdes do material em questdo. O decréscimo da tensdo de
escoamento com o aumento da temperatura de tratamento sugere o uso de baixas temperaturas

para minimizar as distorgdes, 0 que somente é possivel no processo a plasma.

A segunda grande mudanca dimensional que ocorre durante nitretacdo é o aumento do
volume da camada que é causado pela adicdo de nitrogénio durante o tratamento. Na
nitretacdo a plasma o aumento de volume é menor do que a que OCOrre NOS Processos
convencionais. A razdo para isso é o efeito do sputtering que arranca atomos da superficie e
tende a amenizar o natural crescimento no didmetro da peca. O terceiro tipo de mudanca
dimensional é o aumento da rugosidade da superficie durante nitretacdo. Este efeito também é

minimizado usando-se baixas temperaturas®.

Adicionalmente, existem numerosas vantagens inerentes ao processo como:

- Consideravel reducdo no consumo de energia, uma vez que somente 0S componentes Sao
aquecidos até a temperatura de tratamento.

- Reduc¢do no consumo de gas, uma vez que 0 processo ocorre a baixa pressao.

- Baixo custo de manutencdo pois ndo ha partes méveis dentro da cadmara de reacao.

- Nenhum problema ambiental e de efluentes pois ndo sdo utilizados gases toxicos.

- Economia de tempo pelo facil recobrimento mecanico de areas que néo sdo tratadas®’.

2.3.6 - DESVANTAGENS

- Alto capital inicial de investimento.
- Dificuldade para uniformidade de temperatura em pecas de geometria complexa.

- Embora pecas com geometrias similares possam ser tratadas em conjunto, este procedimento

ndo é adequado para componentes com diferencas significativas em suas geometrias.
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2.3.7- APLICACOES

Inimeros componentes sujeitos ao desgaste e fadiga produzidos de aco liga e ferros
fundidos como engrenagens, virabrequins, camisa de cilindros e pistdes sdo excelentes
candidatos para o processo de nitretacdo. Os materiais mais empregados para o tratamento séo
acos liga, acos nitralloy e acos ferramentas. Matrizes para trabalho a quente, que em geral
falham por fadiga térmica e gripamento, além de fresas, brochas e dispositivos que também
tem apresentado resultados otimos. Acos sinterizados também tem sido nitretados pelo
processo a plasma®®®. Uma 4rea de rapido crescimento é a indUstria de combustiveis, uma
vez que componentes usados em sistemas de inje¢do necessitam de resisténcia a erosao contra
o combustivel e resisténcia a fadiga para os rapidos ciclos de presséo.

A nitretacdo também tem sido aplicada em metais e ligas ndo ferrosas como o titanio’"

e o aluminio”™, por exemplo. O titanio é um metal leve e com excelentes propriedades
mecanicas, com excecao da resisténcia ao desgaste que é inadequada. Desta forma a industria
automobilistica e aeronautica tem feito grandes investimentos no desenvolvimento da
nitretacdo aplicada ao titanio. A nitretacdo tem permitido uma melhora da resisténcia ao

desgaste e ampliado as possibilidades de utilizacdo desse material.

Acos Inoxidaveis: O maior problema enfrentado na nitretacdo de agos inoxidaveis é a
reducdo da resisténcia a corrosdo devido ao empobrecimento de cromo livre na camada, pela
formacdo de nitretos deste elemento. Recentemente, com o uso da nitretacdo a plasma em
baixas temperaturas, tem sido possivel uma significativa melhora da resisténcia ao desgaste

com uma leve melhora da resisténcia a corrosio®>°.

Industria Automobilistica: Virabrequins de aco En19 similar ao agco SAE 4130, usados
em motores diesel de caminhdes sdo nitretados com sucesso. A pequena distor¢do e o
adequado controle da camada de compostos torna possivel um acabamento minimo antes da
montagem. Um grande volume de outros componentes automotivos tem sidos processados
como engrenagens e garfos de mudanga de engrenagem bem como haste de vélvulas de

motores.

Industria de Engrenagens Pesadas: Engrenagens pesando varias toneladas, com mais de 2
metros de diametro séo regularmente processadas nos Estados Unidos pela General Eletric

Company e por fabricantes europeus de engrenagens®, por 36 horas a 530°C para aumentar
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sua capacidade de carga, resisténcia ao desgaste e outras caracteristicas tribologicas. Essas
engrenagens manufaturadas de materiais como EN 19 e EN 40B (C 0.23, Cr 3.21, Mo 0.5) sdo
usadas na condicdo de nitretadas a plasma em plantas de britagem de minério, trens de
laminacdo, pontes rolantes e transmissdes de turbinas. As pequenas distor¢es permitem o uso
direto sem qualquer retifica ou operacdo de usinagem posterior ao tratamento, embora um

tratamento de polimento freqiientemente seja desejado’™.

Industria de Moldes e Matrizes: Matrizes de forjamento produzidas de ago similar ao
AISI H12 sdo nitretadas a plasma por 20 horas a 530°C para produzir uma camada de
compostos com uma espessura em torno de 6 micrometros e uma zona de difusdo livre de
segregagdes com uma profundidade de 0,3 mm e dureza em torno de 1150 HV. Um cuidadoso
acompanhamento do desempenho dessas matrizes demonstrou um aumento aproximado de
40% em suas vidas Uteis em relacdo a matrizes nitretadas a gas. A vantagem de processar
componentes abaixo de 500°C é importante para matrizes de extrusdo feitas de aco similar ao
AISI D2 as quais necessitam de uma alta dureza de ndcleo para dar suporte a camada
nitretada. A nitretagdo por processos convencionais ndo pode ser aplicada devido ao
amolecimento do substrato, enquanto a nitretacdo a plasma aumenta a dureza superficial

mantendo a dureza de ndcleo inalterada®.

DistorcGes sdo o problema mais comum na producdo de moldes de plastico e isso conduz
ao emprego de acos pré endurecidos como o AISI P20. Contudo, esta selecdo, embora
normalmente adequada para a resisténcia de nlcleo em torno de 920 MPa para as pressoes
empregadas, pode ser insatisfatdria sob o ponto de vista tribolégico. Durante o processamento
de plastico e, em particular nas fibras de vidro para reforcar os materiais, esses moldes estao
sujeitos a um consideravel desgaste. Com o emprego de acos para moldes e matrizes
nitretados a plasma uma adequada vida em servico é obtida®’.

Parafusos e Cilindros: Na Alemanha e Japdo melhoras adicionais na resisténcia ao
desgaste de fusos e cilindros foram reportadas como resultado da nitretacdo a plasma.
Normalmente fusos e cilindros sdo tratados para produzir uma fina camada de compostos de 5
a 7 micrometros usando um plasma de nitrogénio livre de carbono. Esta camada de compostos
que é reforcada por uma dura zona de difusdo ndo deve ser removida por retifica, mas pode

ser polida para um acabamento espelhado’.
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2.3.8 - MECANISMOS DE FORMACAO DA CAMADA NITRETADA

Na nitretacdo a plasma, a introducdo de nitrogénio atbmico em substratos ferrosos ocorre
principalmente devido ao bombardeio i6nico e a adsorsdo. O bombardeio idnico produz
nitrogénio atbmico por dois mecanismos. No primeiro, os ions de nitrogénio gerados na
incandescéncia negativa e espacgo escuro sdo acelerados para o catodo, devido a presenca da
queda de tensdo no espaco escuro e, desta forma, colidem e podem ser implantados. No outro,
os ions moleculares dissociam-se na colisdo com particulas do gas de descarga ou, através de
colisbes com a superficie, produzindo nitrogénio atbmico que pode ser adsorvido e difundir-se
no substrato. Como resultado da interacdo de uma particula energética (ion ou atomo neutro)

com a superficie do metal, tem-se os seguintes fenémenos:

- O ion incidente pode ser refletido, provavelmente neutralizado no processo.

- O impacto do ion pode causar a emissao de um elétron (secundario) da superficie.

- O ion pode ficar implantado no substrato.

- O bombardeio pode dar inicio a uma serie de colisdes entre os atomos da rede cristalina

do alvo, conduzindo a ejecdo de um ou mais destes atomos (pulverizacéo).

- O impacto do ion pode provocar colisdes em cascata, causando um grande nimero de
rearranjos estruturais na superficie do alvo (substrato).

Estas modificacOes resultam em alteracGes das camadas superficiais e, juntamente com o
bombardeio, produzem uma instabilidade termodindmica juntamente com alteracGes quimicas
na regido superficial. Um resumo qualitativo pode ser visto na figura 2.17 onde estéo

apresentados as colisdes e seus produtos.
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Figura 2.17 - Interacdo do ion com uma superficie®.



Nitretacdo a Plasma 47

Durante o bombardeio, o equilibrio termodindmico e quimico ndo ocorre, pois a rede é
alterada continuamente (desintegrada na pulverizacdo e integrada na retropulverizacdo). A
corrente de particulas energéticas no substrato € responsavel pela interacdo fisica entre a
nuvem de ions da incandescéncia negativa com a superficie do metal e pelos efeitos causados
na rede cristalina e na composicao quimica superficial. Esses efeitos conjugados com a alta
mobilidade da rede cristalina, influenciardo na dindmica do processo nitretante. Os principais

mecanismos afetados s&o: a pulverizacdo, a composicdo quimica, a adsorséo e difuséo’.

Pulverizacdo (sputtering): A pulverizacdo catddica se da por transferéncia de momento
entre a particula incidente e os atomos superficiais, seguida de colisfes sucessivas no interior
do solido proximo a superficie. A figura 2.18 ilustra o fendmeno. Observa-se que 0 momento
é transferido na direcdo dos atomos que estdo em contato direto, resultando na ejecao destes
ao longo dessas direcdes. A série de colisdes no substrato (ion-atomo, atomo neutro-atomo) é
conhecida como colisdo em cascata. Estas colisGes provocam a ejecdo de a&tomos em estado
excitado, neutro e raramente (menos de 5%) na forma de ions da superficie quando a energia

fornecida a estes for maior que a energia de ligagéo do s6lido®.

Os materiais empregados na producao de componentes sdo agregados policristalinos, com
uma distribuicdo randémica dos cristais individuais (gréos), os quais sdo diferentemente
orientados. Isto provoca uma randomizacdo de trajetorias de ejecdo e uma pulverizagdo com
diferentes taxas dos elementos constituintes do substrato. Os atomos ejetados originam-se,

predominantemente, do topo da camada superficial®.
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Figura 2.18 - Processos de Coliséo na Pulverizacdo®.
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Retropulverizagdo (condensacao): Os atomos ejetados do substrato em estados excitados,
neutros e ionizados séo lancados para a zona do catodo. Nesta regido, eles podem migrar para
outras partes do sistema, reagir com o nitrogénio e formar nitretos, os quais podem depositar-

se na superficie do substrato por um processo denominado retropulverizacéo®.

Em levantamentos quantitativos observou-se que os atomos pulverizados e 0s nitretos
concentram-se na regido do catodo. Relacionando esta concentracdo em funcédo da distancia
do cétodo, observa-se um decaimento exponencial da concentracdo com o aumento da
distancia. Nestas condicdes, gera-se um gradiente de potencial quimico na regido do cétodo,
que, aliado ao fluxo de particulas que se dirige para 0 mesmo, permite que a maior parte dos
nitretos retorne ao substrato pelo fendmeno de retropulverizacdo. Os nitretos depositados na

superficie sdo adsorvidos e responsaveis pelo crescimento da camada de nitretos®,

Quanto maior for a queda de tensdo no espaco escuro maior sera a aceleracao dos ions e o
aumento da taxa de producdo de atomos ejetados e elétrons secundérios. Desse modo
aumenta-se a probabilidade de rea¢cdes quimicas formadoras de nitretos e a retropulverizacéo.
Portanto a taxa de formacdo da camada de nitretos no substrato depende do montante de

pulverizacdo que, por sua vez, e dependente da corrente de particulas e da tensdo da descarga.

Muitos estudos tem sido realizados com o objetivo de elucidar os mecanismos de
formacédo e cinética de crescimento da camada nitretada no tratamento por plasma. O modelo
mais aceito é o proposto por Kolbel e ratificado por Edenhofer®® que esta apresentado na
figura 2.19. Os atomos de Fe pulverizados da superficie se combinam com o nitrogénio ativo
do plasma (N, N5, N,*) formando FeN. Os nitretos formados sio retroespalhados, devido as
colisGes do material pulverizado com as particulas do gas e se condensam na superficie do
catodo. Esses nitretos sdo instaveis na temperatura em que se encontra o catodo (350 - 600°C)
e se decompde em nitretos com menor teor de nitrogénio (Fe;N, FesN, FesN). Parte do
nitrogénio que € liberado neste processo ira se difundir na estrutura do material e parte volta
novamente ao plasma. Portanto, o crescimento da camada superficial de nitretos depende da
capacidade da rede cristalina adsorver o nitrogénio, e da retropulverizacao dos nitretos
formados na regido do catodo, que acumulam-se durante o tempo de tratamento. Estes nitretos
se difundem pela interface entre a camada e o substrato base, onde se fixam aumentando a
concentragdo de atomos desse elemento. O montante de nitrogénio neste local aumentara se a
superficie for continuamente reabastecida de moléculas e &tomos ionizados € com 0s nitretos

depositados.
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Durante o bombardeamento, os atomos do topo da superficie sdo continuamente
removidos deixando vazios interatdbmicos. Aliado a este fato, um grande nimero de lacunas e
intersticios migram do substrato para a superficie. Assim, a regido superficial encontra-se em

um estado de alta mobilidade quimica e vibracional.

Uma vez que muitas das particulas pulverizadas vem do topo da camada, o processo de
pulverizacdo sozinho ndo altera significativamente a composicdo das camadas mais
profundas, mas uma vez que tenha gerado uma alteragdo na composi¢éo da camada de topo, o
processo difusivo influirda na composicdo das camadas inferiores. Nestas circunstancias,
considerando-se 0s mecanismos da nitretagdo (pulverizacdo, reacdo quimica, adsorsdo e
difusdo) percebe-se como o nitrogénio penetra no substrato durante a descarga. Apds o inicio
do processo, a fase rica em nitrogénio (FeNx) reduz-se na superficie e o nitrogénio atdmico
penetra preferencialmente pelos contornos de grdos do material. Desse modo, o nitreto de
ferro depositado pela retropulverizacdo, é adsorvido pela superficie ao decompor-se e
aumenta a concentracdo de nitrogénio, produzindo um gradiente de concentracdo de
nitrogénio na interface (camada alterada-substrato base), o qual promovera um fluxo difusivo

de atomos desta regido para camadas inferiores.
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Figura 2.19 - Reacdes fisico quimicas na superficie do substrato a ser nitretado®.
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Efeito do hidrogénio: Admite-se que para uma superficie absorver um elemento quimico
€ necessario que esta esteja limpa. O hidrogénio tem uma funcédo redutora funcionando como
agente de limpeza superficial, removendo os éxidos. O argbnio, embora apresente uma agao
fisica mais forte, ndo é tdo eficiente na remocgdo de Oxidos e impurezas, ocorrendo uma
reducdo de pulverizacdo e adsorsdo de nitrogénio. Em alguns casos, entretanto, uma mistura

de argonio e hidrogénio pode ser utilizada havendo uma conjugagéo da acéo de ambos®.

Em teoria, o hidrogénio do plasma ndo deveria ser prejudicial para a ductilidade de
materiais ferrosos porque o processo a plasma ocorre em baixas pressées. Assim que o plasma
é desligado e o periodo de resfriamento inicia, os d&tomos de hidrogénio da superficie do
material irdo rapidamente se difundir de volta para a atmosfera do reator. Testes de torcéo

demonstraram nio haver perda de tenacidade em amostras tratadas com hidrogénio®*°.

Existem controvérsias quanto ao efeito do H, na nitretagdo. Uma proposicao® é que o
hidrogénio simplesmente reduz 6xidos sem participar no processo de nitretacdo. Esta teoria
estd baseada no fato de que a nitretacdo pode ser efetuada em descarga nitrogénio-argonio,
mas nao € consistente com o fato de que a eficiéncia da nitretacdo aumenta com a presenca do
hidrogénio. Estudos realizados por Digidcomo®’ mostram que o hidrogénio exerce um papel
fundamental na ionizacdo do nitrogénio, aumentando a concentra¢do de 4&tomos que atingem a
peca melhorando, desta forma, a eficiéncia do processo. O estudo mostra que mesmo

pequenas percentagens de H, melhoram significativamente a dissociacao de No.

Em 1984, Petijean et al®® propuseram que as espécies preponderantes na nitretacdo por
plasma sdo os radicais NH. Estes radicais participariam da nitretacdo por serem pouco
estaveis aumentando a taxa de nitretagdo. A adicdo de 5-10% de hidrogénio no plasma de
nitrogénio causa um aumento na corrente da descarga, na temperatura do catodo e nas
espécies excitadas NH* e Fe*. Este aumento de rendimento ocorreria porque o hidrogénio
além de aumentar a dissociac¢do do nitrogénio, permitiria o aparecimento de radicais NH, que
reagem facilmente com a superficie metélica. Contudo, Ricard et al®® obtiveram resultados
diferentes indicando que os radicais NH sdo espécies menos ativas do que os atomos de
nitrogénio.

Em 1989, Szasz'® e colaboradores propuseram um modelo que envolve 3 estagios:

1) Fixacgéo superficial do nitrogénio - Em uma descarga contendo somente nitrogénio a
energia necessaria para remover um atomo do metal € muito elevada. Assim pequenas

quantidades de hidrogénio causariam uma diminuigdo no valor desta energia.
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Em uma analise criteriosa, verifica-se que a energia necessaria para remover um atomo do

metal € fixa e 0 mais provavel é que a adi¢do do hidrogénio aumente a energia do plasma.

2) Absorcdo e criacdo do par vacancia-nitrogénio: A presenca de hidrogénio causa a
formacdo de grandes quantidades de vacancias na superficie produzindo pares hidrogénio-
vacancias. Os atomos de nitrogénio trocam de posicdo com o hidrogénio formando pares
nitrogénio-vacancias, liberando hidrogénio para a formacao de novos pares.

3) Difusdo dos pares nitrogénio-vacancia: A formacéo de pares vazios-nitrogénio diminui
a barreira de potencial para a migracdo do nitrogénio, acelerando sua difuséo.

Estes resultados foram confirmados por Figueiredo™

que durante estudo da cinética de
formacdo da camada nitretada, observou que a difusdo do nitrogénio € bem menor em

atmosferas com N, puro do que em misturas No/H.

2.3.9 - ESTRUTURA DA CAMADA NITRETADA

Quando um ago € nitretado duas zonas podem se desenvolver na superficie do
componente, a camada de compostos e a zona de difusdo’*'%. A camada de compostos, a
mais externa, é constituida principalmente por nitretos de ferro, & - Fe,.3(C-N), e y° FesN.
Abaixo da camada de compostos existe a chamada zona de difusdo onde o nitrogénio é
incorporado dentro da rede do ferro como atomos intersticiais ou como nitretos de liga
finamente precipitados. A espessura da zona de difusdo depende da temperatura, tempo de

tratamento e do conteudo de elementos de liga do aco.

Camada de Compostos
Quando nitrogénio e hidrogénio sdo usados no processo, a camada de compostos se

desenvolve de acordo com o sistema Fe-N apresentado na figura 2.20. O nitrogénio possui
baixa solubilidade no ferro-a. com um valor maximo de 0,1% na temperatura de 590°C. Os
pardmetros de rede sdo praticamente idénticos ao ferro-o. com o nitrogénio localizado nos
intersticios da rede CCC (cubica de corpo centrado). A fase y, austenita com nitrogénio, €
estavel em temperaturas superiores a 590°C e apresenta uma estrutura similar a fase CFC
(cubica de face centrada) da austenita do sistema Fe-C. Os &tomos de nitrogénio se distribuem

aleatoriamente nos intersticios'™™ e a concentracéo méxima de 2,8% em peso ocorre a 650°C.
Quando o nitrogénio excede a maxima solubilidade no ferro o, comeca a formar a fase

FesN - y', com nitrogénio numa faixa estequiométrica entre 5,7 e 6,1% em peso. A fase '

possui uma estrutura cubica de faces centradas (CFC), com os atomos de nitrogénio
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distribuidos de maneira ordenada nos intersticios (fig. 2.21A). Quando a concentracdo de
nitrogénio atingir 6% os nitretos y' comegam a se transformar em & - Fe,3N com uma
estrutura hexagonal compacta (HC) conforme a figura 2.21B. Para concentracdes na faixa de

11,0 até 11,35% em peso e temperaturas inferiores a 500°C a fase & - Fe,N é formada.

A fase o"- Fe;sN, pode ser considerada como uma fase intermediéria similar ao nitreto

de ferro FesN na qual foi retirado o nitrogénio em posicées alternadas'®>%,

Se hidrocarbonetos sdo adicionados, a camada de compostos se desenvolve de acordo com
o sistema ternario Fe-N-C'* (fig.2.22). A presenca de carbono na atmosfera de nitretacéo
promove a formacdo e desenvolvimento da fase £'%***. A formacdo da fase ¢ em uma
atmosfera contendo carbono se deve ao decréscimo na area y' no diagrama Fe-C-N, uma vez
que ¢ dissolve um contetdo de carbono significativamente maior do que y"***°. O carbono
estd sempre presente em acgos e, dessa forma, durante a nitretacdo ocorre a precipitacdo de
carbonitretos conforme o diagrama ternario Fe-C-N. As fases presentes sdo similares aquelas

do sistema Fe-N. Por exemplo o carbonitreto Fe, 3(C,N) é isomorfo ao nitreto Fe, 3N,

Zona de Difusao

Durante a nitretacdo, &tomos de nitrogénio se difundem através da camada de compostos
para o interior do componente formando a zona de difusdo. Os atomos de nitrogénio se
dissolvem na rede da matriz como soluto ou se combinam com os elementos de liga para
precipitar nitretos. 1sso ocorre gquando a solubilidade do nitrogénio na camada e o contetdo de

elementos de liga excede um valor de equilibrio.

O nitrogénio em solucdo solida ndo € capaz de gerar o endurecimento induzido pela
nitretacdo e, desta forma, 0 mecanismo basico de endurecimento € a precipitacdo de nitretos
de liga na camada nitretada. Desse modo o desenvolvimento da camada envolve a difusdo de
atomos de nitrogénio e a precipitacdo de nitretos de liga. Esses dois aspectos afetam o perfil
de dureza da camada. Se elementos como Ti e V, fortes formadores de nitretos estdo presentes
no aco, uma camada muito dura com uma interface abrupta sera produzida devido a rapida
formacdo de nitretos na frente de nitretacdo. Nessa situacdo a maxima dureza superficial é
produzida no inicio do processo e a profundidade da dureza é quase a mesma da profundidade
de difusdo do nitrogénio. O processo é controlado por difusdo. Se somente elementos fracos
formadores de nitretos como 0 Mo por exemplo, estdo presentes no aco, uma interface difusa

é esperada e o efeito do endurecimento é relativamente pequeno. Nesse caso a precipitacao de
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nitretos ndo ira ocorrer até que uma grande saturacéo seja alcancada e a resposta da nitretacao

é dominada pela taxa de precipitagio™™.
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Figura 2.22 - Secces isotérmicas do diagrama de equilibrio Fe-N-C (a) 500°C (b) 550°C*"".

2.3.10 - TAXA DE NITRETAC}AO
O modelo mais usado para nitretacdo é o modelo de oxidacdo interna proposto por
Meijering™'® em comparacéo a oxidacdo interna das ligas. A nitretagdo é considerada como

nitretacdo interna semelhante a oxidacao interna, assumindo-se o seguinte:

- A difusdo dos elementos de liga substitucionais pode ser negligenciada. Assim a taxa de

nitretacdo é controlada pela difusdo do nitrogénio somente.

- Todos os elementos de liga na interface nicleo-camada reagem com o nitrogénio antes da

frente de nitretacdo se mover. Assim um perfil de dureza com interface abrupta é produzido.

- O produto da solubilidade Ks (concentragdo de nitrogénio) X (concentracdo de elementos de

liga) para precipitacdo de nitretos de liga é desprezivel.

- A concentracao de nitrogénio na ferrita € constante durante a nitretacao.

Baseado nestas consideragdes a seguinte expressao é obtida:
D? = 2[N]d t/r[M] onde,

D = profundidade da camada nitretada

N = Concentragdo de nitrogénio na superficie

r = Taxa de nitrogénio para o metal na fase nitretada
d = Taxa de difusdo do nitrogénio na ferrita

t = tempo de nitretacdo

M = Concentracéo original de elementos de liga em %
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Esta equacéo ¢ aplicavel para acos de alta liga ou acos com elementos forte formadores de
nitretos uma vez que somente nessa situacdo a resposta da nitretacdo & determinada por

difusdo®®

e a profundidade de endurecimento é similar a profundidade de difusdo do
nitrogénio. Para acos baixa liga e agcos com elementos fracos formadores de nitretos, a
precipitacdo ocorre dentro da zona de difusdo atras da frente de nitretacdo. Por essa razédo a
profundidade de endurecimento € menor do que a profundidade de difusdo do nitrogénio, uma

vez que o principal mecanismo de endurecimento é causado pela precipitacdo de nitretos.

A equacao indica que a taxa de nitretacdo é determinada pela temperatura de tratamento,
concentracdo de nitrogénio na superficie e conteudo de elementos de liga. A profundidade da
camada nitretada aumenta com o aumento da temperatura, uma vez que elevadas temperaturas
aumentam a taxa de difusdo do nitrogénio no ferro-o.. Quando o potencial de nitretacdo esta
abaixo de um valor limite (threshold), a profundidade da camada aumenta com o potencial de
nitretacdo. Contudo se a camada de compostos € formada na superficie, a taxa de nitretacéo é
controlada pela concentracdo de nitrogénio na superficie do ferro-o em equilibrio com a fase
de nitretos. Dessa forma, apds o limite (threshold), aumentos adicionais no potencial de
nitretacdo ndo aumentardo a taxa de nitretacdo, uma vez que a concentracdo de nitrogénio na

interface o em equilibrio com a fase de nitretos formada na superficie permanece constante®?.

2.3.11 - NITRETACAO DE ACOS RAPIDOS

Os acos rapidos contém Cr, Mo, W e V, elementos formadores de nitretos e, desta forma,
a nitretacdo produz uma camada de elevada dureza, alta resisténcia ao desgaste e baixo
coeficiente de friccdo, com um minimo de distor¢cdo. Essas propriedades aumentam a vida da
ferramenta de dois modos. A alta dureza proporciona menor perda de material por agéo
abrasiva do cavaco e o menor coeficiente de atrito diminui o calor gerado evitando a adesdo e
a soldagem do cavaco na superficie de saida da ferramenta. Maiores velocidades de corte,
consideravel aumento na vida da ferramenta e reducdo de custos sdo alcancados dessa forma.

Segundo Ozbaysal et all*®

o0 carbono presente no acgo exerce grande influéncia durante a
nitretacdo. O carbono ao formar carbonetos com os elementos de liga, torna esses elementos
indisponiveis para o nitrogénio e, desta forma, retarda as reagdes de formacéo de nitretos. De

acordo com Ozbaysal*®

alguns carbonetos como o carboneto de cromo se transformam em
nitretos de cromo durante a nitretagdo enquanto outros, mais estaveis, como o carboneto de
tungsténio, ndo sdo convertidos em nitretos. Por este motivo o efeito da pressdo parcial de

nitrogénio é maior para agos de alta liga com menor influéncia em agos baixa liga.
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Os procedimentos de nitretacdo sdo similares aqueles usados para acos baixa liga com
excecao do tempo que é menor. O ciclo de nitretacdo para acos rapidos é de curta duracao e
dificilmente excede 1 hora. A temperatura de tratamento em geral é inferior a temperatura de
revenido do material (= 550°C) e desta forma ndo ocorre reducédo de dureza do substrato. A
elevada dureza do substrato, em torno de 850 HV apresenta uma boa sustentacdo para a

camada nitretada, e desta forma, ndo sdo necessarias camadas espessas.

O conceito de nitretabilidade inclui a habilidade do ago absorver nitrogénio e 0 aumento

de dureza alcancado. Assim a velocidade de nitretacdo da liga depende do seguintes fatores:
- Grau de interacdo entre o elemento de liga e o nitrogénio;
- Facilidade de nucleacdo e crescimento do precipitado;
- Concentracdo do elemento de liga;
- Teor de nitrogénio e pressdo do gas de tratamento;
- Temperatura de nitretacéo;

- Tratamento térmicos de témpera e revenido também influenciam na formacdo da

camada nitretada pois modificam a microestrutura do material*?*.

A dureza da camada nitretada e o perfil de microdureza também dependem do tipo de
interacdo entre o elemento de liga presente e o nitrogénio. Elementos de liga com forte
afinidade com o nitrogénio como o vanadio por exemplo, apresentam o perfil de microdureza
com uma variacdo muito abrupta entre a regido nitretada e o ndcleo néo nitretado (fig. 2.23A)
Se a afinidade for fraca, a nucleacdo dos precipitados é mais dificil e sé ocorrera quando a

regido estiver supersaturada de nitrogénio, resultando em uma interface difusa (fig. 2.23B).
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Figura 2.23 - Perfil de microdureza para elementos com diferentes afinidades pelo nitrogénio

(a) Forte interacdo (b) Média interacéo™.
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O aumento da temperatura causa um aumento da difusividade tornando a interface mais
difusa (menos definida). Com o aumento do teor de nitrogénio no gas de tratamento e o
aumento da concentracdo do elemento de liga, a interface torna-se mais definida (abrupta). O
aumento do contetdo de elementos de liga formadores de nitretos proporciona uma maior
dureza embora tenda a diminuir a penetracdo do nitrogénio. O aumento de dureza se deve a
maior quantidade de nitretos formados enquanto a diminuicdo da penetracdo € devido ao fato
dos nitretos e carbonitretos se formarem preferencialmente nos contornos de gréos onde a taxa

de difusdo é mais elevada, representando uma barreira adicional a difuséo.

Os elementos de liga influenciam na formacéo dos nitretos de ferro, presentes na camada
de compostos. Com excecdo do Si e C a maioria dos elementos diminuem o coeficiente de
atividade do nitrogénio no ferro. Como consequéncia tem-se uma diminui¢do da quantidade
de precipitados de nitretos de ferro. Além disso, os elementos de liga influenciam na

velocidade de precipitacdo, no tamanho e na distribuicao dos nitretos de ferro precipitados.

A tenacidade em ferramentas € um fator de fundamental importancia. Alguns

autores®:04+43

apresentam que o principal problema com a nitretacdo de acos rapidos se deve a
tendéncia da camada nitretada em lascar e ser arrancada do substrato durante solicitag&o.
Neste sentido o processo de nitretagdo por plasma se mostra vantajoso pela possibilidade de

maior controle do processo. Edenhofer'®

reporta que as propriedades mecanicas da camada
de compostos sdo consideravelmente melhores se consistirem somente de uma fase € ou y'.
Em camadas de compostos polifasicas, contendo uma mistura heterogénea das fases ¢
(hexagonal) e y' (cubica) existem elevadas tensfes inerentes na regido de transicdo entre as
diferentes redes cristalinas, que podem originar micro trincas mesmo quando baixas tensdes

externas sdo aplicadas. Especificamente para acos rapidos, é sugerido®™**>

a completa
supressdo da camada de compostos e a formacao de uma fina zona de difuséo, como forma de
melhorar a tenacidade da camada. Com esse prop6sito o0 emprego de um tempo de tratamento

curto ou um gas de tratamento com baixa concentracdo de nitrogénio se fazem necessarios.

Conforme o diagrama de energia livre para formacdo de nitretos apresentado na figura
2.24, os nitretos de ferro presentes na camada de compostos exigem uma energia
significativamente maior para a precipitacdo, quando comparado com os elementos de liga
como vanadio, por exemplo. Desta forma, para a nucleacdo de nitretos de ferro, € necessario
que ocorra uma elevada saturacdo de nitrogénio que dificilmente seria alcancada com uso de
um gés de tratamento com teor, de 5% de N,. Desse modo uma nitretacdo seletiva é obtida e

somente 0s nitretos de liga que formam a zona de difusdo séo produzidos. A zona de difuséo é
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suficiente para produzir a elevada dureza pois sdo os nitretos de liga finamente precipitados

que distorcem o reticulado da matiz, resultando na elevada dureza obtida nesses acos.

Estudos tem sido efetuados mostrando que a nitretacdo pode produzir consideravel
melhora na vida de ferramentas de acos rapidos. Smith® reporta que a nitretacdo a plasma
pode aumentar significativamente a performance de machos empregados para trabalhar em
acos de baixa dureza, resultando numa reducéo de torque de 40%. Bejar®? publicou resultados
de um estudo da influéncia da nitretacdo a plasma na vida de ferramentas de corte do aco AlSI
M2 mostrando que o tratamento pode aumentar significativamente a vida de ferramentas
operando em corte continuo e intermitente. Em trabalho anterior®, conseguiu-se um aumento
de 80% na vida de fresas nitretadas, enquanto Edenhofer® apresenta resultados indicando a
melhora da resisténcia ao desgaste de acos rapidos especialmente em fresas. Estes e outros
trabalhos foram efetuados mostrando as vantagens da nitretacdo a plasma em acos rapidos.
Contudo o processo ainda ndo foi testado extensivamente. Embora existam muitas
investigacBes em acos carbono e ligas binarias de ferro, estudos da microestrutura da camada
nitretada, produzida por processos a plasma, em acos alta liga e agos rapidos sao raros. Desta
forma, os principais objetivos do trabalho sdo: estudar a microestrutura da camada nitretada
no aco AISI M2, investigar a fragilidade de camada e finalmente produzir uma camada

nitretada 6tima para a resisténcia ao desgaste

a0 _ ReogSes entre parbriases
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Figura 2.24 - Energia Livre de Formacéo de Nitretos*?,
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CAPITULO TRES

PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Nesta secdo é apresentado o procedimento utilizado para estudar os mecanismos de
desgaste do aco rapido AISI M2 e a fragilidade da camada nitretada. Foram investigados o
efeito da temperatura e tempo de tratamento, composicdo e pressdo do gas nas propriedades
da camada nitretada. As temperaturas empregadas variaram de 350°C a 550°C, tempos de 0,3
até 20 h, pressdo de 200 a 900 Pa (2 a9 mbar) e 5 a 75% N (bal. H,) no gas de tratamento.

Na primeira etapa do trabalho, amostras foram nitretadas em 450°C, 500°C e 550°C,
tempos de 18, 30, 60 e 120 minutos, pressao 400 Pa e composi¢do do gas 5 ou 25% N, em H,,
e submetidas a um ensaio de desgaste. Os mecanismos de desgaste foram investigados em
microscopia eletrénica de varredura (MEV). Simultaneamente foram realizadas analises de
difracio de raios-X, Espectroscopia Optica em Descarga Incandescente (GDOS), micro e
nanodureza, metalografia Optica e medicdo de tensdes residuais. A nomenclatura de

identificacdo das amostras é mostrada na tabela 3.1.

Para investigar a fragilidade da camada, foram nitretados corpos de prova por longos
tempos de tratamento conforme indicado na tabela 3.2. Estas amostras foram analisados em

Microscopia Eletronica de Transmissdo (vista plana) e Microscopio Eletrénico de Varredura.

Para avaliar o efeito descarbonetante do gas de tratamento, algumas amostras sofreram
um sputtering com hidrogénio e/ou argbnio, sendo analisadas em GDQOS. Os parametros

empregados durante tratamento estdo apresentados na tabela 3.3.

Com o objetivo de se avaliar a estabilidade termica da camada de compostos, amostras
foram nitretadas em 500°C, 5 h, 40% N, 400 Pa e ap06s, revenidas em temperaturas de 450 a
650°C (intervalos de 50°C) por 1 hora. Estes corpos de prova foram analisados empregando-

se a técnica de difracéo de raios-X e GDOS.
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Finalmente, diferentes parametros de tratamento foram testados como o uso de uma

descarbonetacao prévia a nitretacao (tabela 3.4), a adicdo de CH,4 ao gas de tratamento (tabela

3.5), 0 emprego de temperaturas de tratamento de 350°C e 400°C (tabela 3.6) e nitretacbes em
pressdes de 200 e 900 Pa (tabela 3.7).

Tabela 3.1 - Parametros de tratamento usados na primeira etapa do trabalho (400 Pa).

Temperatura de Nitretacao
Atmosfera Tempo 450°C 500°C 550°C
25%N,, 75% H, 18 min D1 El F1
25%N,, 75% H; 30 min D2 E2 F2
25%N,, 75% H, 60 min D3 E3 F3
25%N,, 75% H 120 min - - F4
5%N,, 95% H, 60 min - E3-5 -

Tabela 3.2 — Pardmetros de tratamento usados na nitretagdo em longos tempos (400 Pa).

Temperatura de Nitretacdo
Atmosfera Tempo 450°C 500°C 550°C
25%N,, 75% H; 10 horas - 5010254 5510254
75%N,, 25% H, 10 horas - - 5510754
75%N,, 25% H, 20 horas 4520754 - -

Tabela 3.3 — Parametros de tratamento usados para avaliar o efeito da descarbonetacéo.

Temperatura de Tratamento
Atmosfera Tempo 450°C 500°C 550°C
Hidrogénio 10 horas H2450 H2500 -
Argonio 10 horas Ar450 - Ar550
H, + Ar 10 horas - H2Ar500 H2Ar550
Tabela 3.4 — Nitretacdo com descarbonetacao previa.
Pardmetros de Nitretacao
Atmosfera Nitretante | Tempo Temperatura
Descarbonetacdo Prévia 450°C 500°C 550°C
10 h, 100 % H,, 550°C 25% N, — 75%H; 2h |D452254 | D502254 |D552254
10 h, 100 % H,, 550°C 25% N — 75%H, 1h - D501254 -
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Tabela 3.5 — Nitretacdo com a adicdo de CH,4 no gés de tratamento (400 Pa).

Temperatura de Tratamento

Atmosfera Tempo 500°C 550°C
25% Ny + 74% H, + 1% CH, 1 hora C501251 C551251
25% N, + 74% H, + 3% CH, 1 hora C501253 C551253
25% N + 74% H, + 5% CH, 1 hora C501255 C551255

Tabela 3.6— Nitretacdo em baixas Temperaturas (400 Pa).

Temperatura de Nitretagdo
Atmosfera Tempo 350°C 400°C
25% Ny, 75% H, 4 horas - 4004254
25% Ny, 75% H, 2 horas 3502254 -

Tabela 3.7 — Nitretacdo em altas e baixas pressoes (25% N2, 75% H,).

Temperatura de Nitretacao |
Pressdo na Camara Tempo 400°C 500°C
200 Pa 1 hora K2 K9
900 Pa 1 hora M2 M9

3.1 - MATERIAL E AMOSTRAS

O material usado como substrato para o tratamento de nitretacdo a plasma foi o aco rapido

AISI M2. A composicao quimica dos corpos de prova esté indicada na tabela 3.8.

Tabela 3.8 - Composi¢do Quimica das amostras do aco rapido AISI M2,

C Cr Mo \ W Si Mn Ni Fe
0,83 ]1431 | 511 | 1,77 | 6,69 | 0,32 | 0,31 | 0,20 | bal.

As amostras usadas para 0s experimentos apresentaram, ap0s usinagem, uma geometria
cilindrica (¢ 16mm X 12mm). Antes da nitretacdo o aco foi temperado a partir de uma
temperatura de austenitizacdo de 1200°C com resfriamento em 6leo e submetido a um duplo
revenido de 2 horas cada na temperatura de 550°C, atingindo uma dureza na faixa de 800 -
850 HVy,. A figura 3.1 apresenta a microestrutura do material apds témpera e revenido. As
faces dos corpos de prova utilizados no ensaio de desgaste foram lixadas até lixa de
granulometria 400 enguanto que as amostras utilizadas nas demais analises foram lixadas até

lixa de granulometria 1200 e polidas com pasta de diamante de 3e 1 um.
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Figura 3.1 — Microestrutura do aco AISI M2 apds témpera e revenido.

Ataque: Reativo Picral. MEV.

3.2-NITRETACAO

O tratamento de nitretacdo foi realizado usando um reator comercial a plasma Klockner
de 45 KW de poténcia, apresentado na figura 3.2. Inicialmente as amostras foram limpas e
desengraxadas em ultra-som durante 30 minutos em acetona e inseridas em um dispositivo,
cuja geometria € mostrada figura 3.3. Assim somente as faces dos corpos de prova ficaram
expostas durante nitretacdo evitando-se o efeito de borda. Para o controle da temperatura foi
utilizada uma amostra falsa com a mesma geometria das demais, possuindo um furo no centro
para a fixagdo do termopar. A diferenca de potencial normalmente utilizada durante

tratamento esteve na faixa de 380 -550 V e a corrente entre 03 e 04 A.

Para iniciar o processo a cdmara foi evacuada para a pressdo de 10 Pa (0,1 mbar) quando
entdo a poténcia do reator é acionada e o gas selecionado introduzido. Durante aquecimento
utilizou-se somente hidrogénio e, ap6s o material atingir a temperatura de tratamento, o
nitrogénio foi inserido na composicdo desejada. Apo6s finalizar a nitretagdo as amostras foram

resfriadas na atmosfera do forno até uma temperatura inferior a 60°C.
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Figura 3.2 — Reator a plasma Klockner 45 KW usado para a nitretagdo das amostras.
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Figura 3.3 — (A) Dispositivo utilizado para nitretacdo e (B) geometria das amostras.
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3.3 - ENSAIOS DE DESGASTE

Para a realizacdo dos ensaios de desgaste utilizou-se um equipamento Amsler com a
configuracdo do tipo disco contra superficie plana, apresentada na figura 3.4. O disco usado
como par de contato foi usinado de aco En 19 (similar ao SAE 4130) apresentando dureza
apos témpera e revenido de 40 HRC. O ensaio foi realizado através da rotacdo do disco de
contato contra a superficie das amostras nitretadas que permaneceram fixas, empregando-se
uma carga de 30 Kg, velocidade de 20m/s, sem lubrificagdo, por um tempo equivalente a 300
revolugdes. Durante o ensaio foi medido o torque permitindo, desta forma, a determinacédo do
coeficiente de atrito. Os parametros do teste foram ajustados de modo a produzir adesdo, com
0 objetivo de avaliar o comportamento de amostras nitretadas frente ao desgaste adesivo,
freqiientemente encontrado em ferramentas de corte. A adeséo resultou em altas tensdes de
cisalhamento na regido proxima a superficie permitindo comparacGes da tenacidade de
camadas nitretadas. A avaliacdo do desempenho da amostra foi feita através da comparacéao
da perda de peso, coeficiente de friccdo e dos mecanismos de desgaste observados em

microscopia eletrdnica de varredura.

(A) (B)

0
>—F_| Qﬁ
:
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N

(A) Configuragdo do teste

(1) Dispositivo para fixacdo da amostra
(2) Amostra (3) Par de desgaste
(B) Disco feito de ago En 19

Figura 3.4 - Configuracdo do ensaio de desgaste.
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3.4 - MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA (MEV)

Os mecanismos de desgaste das amostras nitretadas, foram identificados com o uso de
microscopia eletrénica de varredura, utilizando-se um microscopio Jeol 5410 operando em 20
KV. Para analises WDX empregou-se um microscopio Jeol 840.

3.5 - TESTE DE INDENTACOES

Ensaios com indentagfes sdo usados para avaliar a resisténcia da adesdo entre o
recobrimento e o substrato'®**. Com as indentagdes, a trinca ird nuclear e se propagar
preferencialmente ao longo da interface substrato/recobrimento, conduzindo ao descolamento

da camada'®

. A carga minima na qual a trinca interfacial se propaga ou o recobrimento se
descola do substrato é usada para medir a resisténcia a adesdo®?’. Neste trabalho, testes de
indentacbes foram realizados em camadas nitretadas usando-se um indentador Vickers com
uma carga que variou de 0,5 kg até 50 kg. Determinou-se a carga necessaria para formar a

primeira trinca e a carga que produz trincas em pelo menos trés dos vértices da piramide.

3.6 - ESPECTROSCOPIA OPTICA EM DESCARGA INCANDESCENTE (GDOS)

Foi utilizado um equipamento Leco GDS-750 QDP para determinar o perfil de
composicdo através da camada. Uma area de 4 mm de didmetro foi bombardeada e analisada.
Os elementos investigados foram N, C, Fe, W, Mo, V, Cr. Os parametros utilizados na analise

foram: tensdo média 703 V; corrente média 21,6 mA,; poténcia média 15,2 W.

A descarga incandescente € uma fonte de excitacdo extremamente estavel que cria um
feixe plano e uniforme na amostra analisada. Esta caracteristica Unica faz com que seja uma
fonte ideal para andlises quantitativas do perfil de composicdo quimica em camadas
superficiais. O bombardeamento catddico usa uma lampada tipo grimm e € criado aplicando-
se uma voltagem controlada na amostra e uma pressao de argénio na superficie da mesma
(figura 3.5). Os atomos removidos pelo sputtering se difundem no plasma onde excitagéo e
emissdo ocorrem (figura 3.6). A separacdo da remoc¢édo atdmica e a excitagcdo proporcionam
um espectro com uma relagdo linear entre a concentragdo do elemento e a intensidade do
espectro. A lampada de emissdo da descarga incandescente é acompanhada de um
espectrometro que usa uma configuracdo Paschen-Runge (figura 3.7) para separar 0s espectro
dos comprimentos de onda, permitindo a medi¢cdo em um tubo fotomultiplicador. O vacuo &

otimizado para evitar a redeposicdo de atomos.
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3.7- METALOGRAFIA E MICRODUREZA

Amostras nitretadas foram seccionadas de maneira normal a superficie. Uma eletro-
deposicao de niquel na superficie da camada foi efetuada para evitar arredondamento da borda
durante o polimento e lixamento. E comum o uso de cobre como borda de sacrificio pois a sua
coloracdo amarelada apresenta excelente contraste. Contudo o niquel por apresentar maior
dureza resulta em maior protecdo. Apos ataque com reativo Nital, Picral, Villela ou Marble as
amostras foram analisadas em microscopia Optica e eletrdnica de varredura. A espessura da
camada nitretada foi determinada por GDOS e observacdes visuais em microscopio éptico. Os
ensaios de microdureza foram realizados usando-se um microdurémetro Leitz com

indentadores Knoop e Vickers com cargas de 50 a 300 g.

3.8 — ENSAIOS DE NANODUREZA

Para as andlises por nanoindentacfes foi utilizado um equipamento Nanotest 300 da
Micro Materials com uma carga méaxima de 30 milinewtons. Para as medicdes, o indentador
lentamente penetra a superficie e, sob influéncia de uma carga crescente, a aquisi¢do continua
da indentacdo x carga permite que o médulo de elasticidade e dureza sejam derivados****!. O
movimento do indentador ¢ medido através de um transdutor capacitivo extremamente
sensivel. Usando-se um compartimento fechado para a maxima estabilidade térmica varias
amostras pequenas podem ser fixadas em um suporte e analisadas. No inicio do ensaio, a peca
¢ automaticamente movida até a posicdo de analise. O contato inicial é realizado com uma
velocidade extremamente baixa. O diamante €, entdo, removido da posicdo de contato e
posicionado em outro ponto de ensaio. Esse procedimento pode ser repetido sucessivas vezes
envolvendo vérias amostras. ApOs a especificacdo das diversas posi¢des e parametros de

ensaio a aquisi¢édo profundidade x carga pode ser iniciada.

3.9 - DIFRACAO DE RAIOS-X

O estudo das fases presentes na camada de compostos foi realizado atraves da técnica de
difracdo de raios-X. Para analises com radiagdo de cromo Ka utilizou-se um difratbmetro
Philips com a tensdo aplicada de 40KV, corrente de 30 mA, filtro de vanadio e angulo de
varredura 6-26 de 30 a 120 °, passo de 0,04° e o tempo de contagem de 10 segundos por
ponto. Para Analises com radiacdo de Cobre foi empregado um difratbmetro Philips Expert

com varredura continua de 20-140°, passo 0,02 e tempo de 1 segundo por passo.
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3.10 - TENSOES RESIDUAIS

Para as medicdes de tensdes residuais utilizou-se um equipamento Rigaku Strainflex
MSF-2M/PSF-2M com radiagcdo de cromo. Foi analisado o pico equivalente ao dj;; da
martensita revenida, empregando-se 0 método da oscilacdo do angulo incidente. O que deve
ser obtido nas medicdes de tensées residuais é 926/6sin?y, o gradiente do diagrama 26 x sin’
v. O método empregado para determinar esse gradiente foi sen®y, através de medicdes de o
em 4 pontos. O valor da inclinacdo 926/ dsen®¥ foi obtido pelo método dos minimos

quadrados.

3.11 - MICROSCOPIA ELETRONICA DE TRANSMISSAO (MET)

A microscopia eletrdnica de transmissdo € uma poderosa técnica para caracterizacdo de
camadas superficiais devido a sua alta resolugéo e capacidade para providenciar informacoes
da composicdo e cristalografia de uma mesma area da amostra, o que ndo é possivel obter por
outras técnicas como difracdo de raios-X e microscopia eletrbnica de varredura. Para as
andlises foi utilizado um microscépio Jeol 4000 FX 400KV, com um detector Link e um
analisador de raios-X AN 10.000 mais um sistema de perda de energia de elétrons (EELS).

A amostra ideal deve ser fina e de faces paralelas para evitar variacdes grosseiras de
contraste e resistente o suficiente para permitir o manuseio. Na preparacdo ndo deve sofrer
alteracOes de suas propriedades. Primeiro é obtido uma peca com uma espessura em torno de
1 mm em corte de precisdo. Apos, a espessura da peca é reduzida até uma transparéncia
eletronica (dezenas de nanometros até um micrometro). Para o estagio final de afinamento as
técnicas mais comuns sdo o polimento eletroquimico e o polimento i6nico. Para o aco AlSI
M2 o polimento eletrolitico ndo funcionou de maneira adequada devido a heterogeneidade do
aco. Portanto, no estagio final de preparacdo, as amostras foram afinadas ionicamente.

No polimento i6nico, um feixe de ions (argbnio) € direcionado para a superficie do
material, a energia cinética da particula é transferida e atomos sdo arrancados (sputtering),
resultando no afinamento da amostra. O processo utilizou dois feixes de ions concéntricos.
Para a preparacdo das amostras, inicialmente foi efetuado um corte com disco de precisao de
nitreto de boro cubico para produzir uma placa de 1mm de espessura. Os discos de 3 mm de
didmetro foram produzidos em eletroerosdo com um tubo de cobre. Apds foram lixados até
uma espessura de 100um utilizando-se lixas com granulometria 800 e 1200. Nova reducéo foi
efetuada até uma espessura para 30um empregando-se dimpler. Na etapa final durante
polimento idnico usou-se um equipamento PIPS (sistema de polimento idnico de precisao)

com o angulo de incidéncia inicial dos feixes de ions de 10° e final de 3°.
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4.1 - DIFRACAO DE RAIOS-X

As figuras 4.1 e 4.2 apresentam espectros de difracao de raios-X utilizando radiacéo de Cr
Ka (A = 2,29) e CuKa (1,54). A radiacdo de cobre apesar do menor comprimento de onda é
absorvida mais intensamente pelo ferro resultando em menor penetracdo. Assim, a radiacdo
de cromo por apresentar maior penetracdo, fornece informacdes de maiores profundidades
enquanto a radiacdo de cobre se concentra nas regides superficiais da camada.

De acordo com as figuras 4.1 e 4.2, em amostras nitretadas por 18 minutos a camada de
compostos ndo foi detectada. Para esta condicdo de tratamento nao foi possivel detectar
nenhum pico proveniente da camada nitretada, pois a zona de difusdo que estd presente,
possui uma dispersdo dos nitretos de liga com baixa concentracdo individual. Os picos
presentes no espectro sdo resultantes do carboneto do tipo MgC e da martensita revenida.

Durante nitretacdo em 450°C, 1 hora, 25% N, (amostra D3) verifica-se a presenca do
nitreto de ferro ¢ - Fe,.3(C,N) devido ao pico digo = 2,34 e também devido ao deslocamento do
pico da martensita a’1p; para a esquerda. A martensita revenida apresenta um espacamento
interplanar dip;= 2.04 enquanto que fase € apresenta um dig; de 2,06 Assim, com a
formagéo da fase € tem-se um deslocamento deste pico para a esquerda como resultado da
presenca da martensita e nitretos de ferro . Adicionalmente o deslocamento deste pico para
um menor angulo de difracdo (d maior) sugere a presenca de tensdes residuais compressivas,
como conseqiéncia do nitrogénio em solucao que tende a expandir o reticulado do material.

Em 1 hora de tratamento ao aumentar-se a temperatura para 500 e 550°C, uma camada
polifasica € + v' - Fe4N, se forma. Temperaturas mais elevadas e tempos mais longos indicam
uma maior concentracdo da fase y' de modo que em amostras nitretadas em 550°C, 2 horas
(F4), observa-se a presenca de uma camada formada basicamente por nitretos y', indicada
pelos picos resultantes aos di1; = 2,19 e dygo = 1,89.

O espectro da figura 4.3 mostra a estabilidade térmica da camada nitretada apos
revenidos em temperaturas de 450°C a 600°C. Verifica-se que a camada de compostos é

estavel até temperaturas proximas de 550°C mas esté totalmente decomposta em 600°C.
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Figura 4.1 - Espectro de Difracdo de Raios-X (Radiacdo Cromo Ka. - A= 2,29).

E1 (Nit 500°C, 18 min, 25% N, 400 Pa) - D3 (Nit 450°C, 1 hora, 25% N, 400 Pa).
E2 (Nit 500°C, 30 min, 25% N,, 400 Pa) - E3 (Nit 500°C, 1 hora, 25% N, 400 Pa).
F4 (Nit 550°C, 2 horas, 25% N, 400 Pa) - F3 (Nit 550°C, 1 hora, 25% N,, 400 Pa).
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Figura 4.3 — Espectro de Difracdo de Raios-X (Radiacdo Cu Ka - A = 1,542) para amostras
nitretadas em 500°C, 5 h, 40% N, 400 Pa e apds, revenidas por 1 hora em temperaturas de
450°C (NT + AG 450), 500°C (NT + AG 500), 550°C (NT + AG 550), 600 (NT + AG 600).
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4.2 - METALOGRAFIA E MICRODUREZA

A profundidade da camada nitretada e as microdurezas superficiais Vickers e Knoop
estdo indicadas nas tabelas 4.1 até 4.4. Observa-se que a diferenca de dureza entre as amostras
€ pequena enquanto temperaturas mais elevadas e maior teor de nitrogénio resultam em maior

profundidade da camada. As figuras 4.4 a 4.11 mostram a sec¢do transversal das amostras

nitretadas, observadas em microscopio optico e microscopio eletrénico de varredura.

Tabela 4.1 - Profundidade da Camada Nitretada medida em GDOS

Temperatura de Nitretacao

Atmosfera Tempo 450°C 500°C 550°C
25%N,, 75% H, 18 min D1=18 um E1=26 um F1 =40 um
25%N,, 75% H, 30 min D2 =26 um E2 =37 um F2 =51 um
25%N2, 75% Ho 60 min D3 =32 um E3 =52 um F3=77 um
25%N;, 75% H; 120 min - - F4 =96 um
5%N,, 95% H, 60 min - E3-5=37 um -

Tabela 4.2 - Profundidade da Camada Nitretada medida por Metalografia Optica

Temperatura de Nitretagdo

Atmosfera Tempo 450°C 500°C 550°C
25%N,, 75% H; 18 min D1=12 um El=14 um F1=28 um
25%Nz, 75% H, 30 min D2 =18 um E2 =26 um F2 =50 um
25%Nz, 75% H, 60 min D3 =22 um E3 =33 um F3 =70 um
25%N,, 75% H; 120 min - - F4 =85 um
5%N,, 95% H, 60 min - E3-5=21 um -

Tabela 4.3 - Microdureza Superficial Vickers (200 g)
Temperatura de Nitretacao

Atmosfera Tempo 450°C 500°C 550°C
25%N,, 75% H, 18 min D1 =1240 E1=1290 F1=1282
25%N,, 75% H; 30 min D2 = 1253 E2 = 1306 F2 =1288
25%N,, 75% H, 60 min D3 =1274 E3 =1286 F3=1317
25%N,, 75% H; 120 min - - F4=1279
5%N,, 95% H, 60 min - E3-5=1230 -

Tabela 4.4 - Microdureza Superficial Knoop (200 g)
Temperatura de Nitretagdo

Atmosfera Tempo 450°C 500°C 550°C
25%N,, 75% H; 18 min D1 =1208 E1=1209 F1=1196
25%N,, 75% H, 30 min D2 =1203 E2=1197 F2=1213
25%N,, 75% H; 60 min D3 =1201 E3=1172 F3=1201
25%N,, 75% H, 120 min - - F4 = 1207
5%N,, 95% H, 60 min - E3-5=1214 -
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Figura 4.4 — Secé&o transversal da amostra E1 nitretada em 500°C, 18 min, 25% N, 400 Pa.
Ataque: Nital 2% - Microscopio Optico.
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Figura 4.5 — Secéo transversal da mostra E2 nitretada em 500°C, 30 min, 25% N, 400 Pa.
Ataque: Nital 2% - Microscopio Optico.
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Figura 4.6 — Secdo transversal da amostra D3 nitretada em 450°C, 1 hora, 25% N, 400 Pa.

Ataque: Nital 2%. Microscopio Optico.
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Figura 4.7 — Secéo transversal da amostra F2 nitretada em 550°C, 30 min, 25% N, 400 Pa.
Ataque: Nital 2% - Microscopio Optico.



Resultados 76

Deposigdo
de Niquel

Zona de
difusdo
(70 pm)

20pm

Figura 4.8 — Secé&o transversal da amostra F3 nitretada em 550°C, 1 hora, 25% N, 400 Pa.
Ataque: Nital 2% - Microscdpio Optico.
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Figura 4.9 — Secdo transversal da amostra F4 nitretada em 550°C, 2 horas, 25% N,, 400 Pa
Ataque Nital 2% - Microscopio Optico.
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Figura 4.10 — Secdo transversal da amostra F2 nitretada em 550°C, 30 min, 25% N, 400 Pa.
Ataque: Marble - Microscopio Eletronico de Varredura.
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Figura4.11 — Secdo transversal da amostra E1 nitretada em 500°C, 18 min, 25% N, 400 Pa.
Ataque: Marble - Microscépio Eletrénico de Varredura.
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4.3 - ESPECTROSCOPIA OPTICA EM DESCARGA INCANDESCENTE (GDOS)

Perfis de composi¢do quimica de camadas nitretadas sdo apresentados nas figuras 4.12 a
4.14. Verifica-se que o nitrogénio possui uma elevada concentracdo junto a superficie,
decrescendo rapidamente em direcdo ao nucleo do material. Adicionalmente observa-se uma
regido junto a superficie empobrecida em carbono. O nivel de descarbonetacdo é mais intenso
para amostras nitretadas em temperaturas mais elevadas. Abaixo da camada ocorre uma
regido enriquecida em carbono, com uma concentracdo mais elevada do que a matriz. Esta
regido foi observada em todas as amostras nitretadas. Quanto ao ferro e demais elementos de
liga presentes no aco, ndo foram observadas significativas alteracfes quanto a concentracao.
Com a introducdo do nitrogénio na camada ocorre uma diminui¢do percentual de todos 0s

elementos (diluigdo), sem contudo ocorrer alteragdes em valores absolutos.

Na figuras 4.15 a 4.17 é possivel comparar a descarbonetacdo superficial de amostras
nitretadas com baixo (10% N>, 90% H,) e elevado teor de nitrogénio (75% N, 25% H,). Para
0 corpo de prova nitretado com 10% N, o perfil da carbono é decrescente em direcdo a
superficie enquanto que para tratamentos com 75% de N, o perfil € mais retilineo, indicando
uma menor descarbonetacdo. Adicionalmente, nas amostras nitretadas com 75% N, verifica-
se a presenca de um pequeno pico de carbono (indicado pelo simbolo *) dentro da camada

nitretada, além do pico que sempre aparece na transicdo camada-nucleo.

As figuras 4.18 e 4.19 mostram o perfil de composicdo quimica na superficie de amostras
que foram tratadas em um plasma utilizando como gés de tratamento hidrogénio e/ou argdnio,
sem a presenca de nitrogénio. Temperaturas de 550°C e o uso de hidrogénio resultaram nos
maiores niveis de descarbonetacdo. Abaixo da regido descarbonetada, observa-se um pequeno
pico de carbono. O uso de argdnio apresentou um nivel significativo de remocdo de carbono
sendo contudo, inferior ao efeito do hidrogénio enquanto a mistura de hidrogénio mais

argbnio resultou nos menores niveis de descarbonetacdo das condi¢des testadas.

O aco AISI M2 apresentou um baixo nivel de descarbonetacdo quando comparado com
outros acos com teor médio de elementos de liga onde se consegue uma remocao total do

carbono em profundidades superiores a 50 um*.

Para testar o efeito da pressao, foram nitretadas amostras em 200 e 900 Pa (fig. 4.20 a
4.23). Verifica-se que em baixas temperaturas (400°C) a amostra nitretada com 200 Pa
apresenta um maior nivel de descarbonetacdo. Contudo, para elevadas temperaturas (550°C)

as diferencas séo insignificantes indicando um pequeno efeito para a diferencga de presséo.
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Figura 4.12 - Analise GDOS em amostra nitretada em 550°C, 1 hora, 25% N,, 400 Pa,
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Figura 4.13 - Analise GDOS em amostra nitretada em 500°C, 1 hora, 25% N,, 400 Pa.
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Figura 4.14 - Analise GDOS em amostra nitretada em 450°C, 2 horas, 25% N, 400 Pa.
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Figura 4.15 - Analise GDOS em amostra nitretada em 450°C, 1 hora, 10% N,, 400 Pa.
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Figura 4.16 - Analise GDOS em amostra nitretada em 450°C, 1 hora, 75% N, 400 Pa.
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Figura 4.17 - Analise GDOS em amostra nitretada em 550°C, 10 horas, 75% N, 400 Pa.
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Figura 4.18 - Efeito do gas de tratamento e temperatura na descarbonetacdo.
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Figura 4.19 - Efeito do gas de tratamento e temperatura na descarbonetacao.
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Figura 4.20 - Perfil de composicao para amostra nitretada em 400°C, 1 h, 25% N, 200 Pa.
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Figura 4.21 - Perfil de composic¢éo para amostra nitretada em 400°C, 1 h, 25% N, 900 Pa.
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Figura 4.22 - Perfil de composicao para amostra nitretada em 500°C, 1 h, 25% N, 200 Pa.

Figura 4.23 - Perfil de composic¢éo para amostra nitretada em 500°C, 1 h, 25% N, 900 Pa.
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4.4 - ENSAIOS DE DESGASTE

Em virtude dos parametros de ensaio utilizados, evitou-se a presenca de desgaste por
oxidacdo. A baixa velocidade reduz a temperatura da superficie da amostra dificultando a
formacdo de 6xidos, enquanto a elevada carga (30 Kg) aumenta a taxa de remocéo dos éxidos,
evitando o surgimento de filmes superficiais estaveis. Desta forma, de um modo geral,

observou-se um desgaste do tipo metalico conforme indicado nas figuras 4.24 e 4.25.

A auséncia de um filme de dxidos na superficie das amostras e a inexisténcia de
lubrificacdo, resultou em uma tendéncia em se produzir adesdo. Assim, foi possivel avaliar-se
0 comportamento do tratamento de nitretacdo em relacdo ao desgaste adesivo, freglientemente
encontrado em ferramentas de corte. Adicionalmente a adesdo produz elevadas tensdes de
cisalhamento permitindo uma comparacdo da tenacidade de amostras nitretadas. Para uma
melhor compreenséo os resultados do ensaio foram divididos em 3 grupos:

Grupo | — Em amostras nitretadas para possuirem somente uma zona de difusdo (u=0,85)
ou corpos de prova que ndo foram tratados (u = 0,95), a adesdo de material foi intensa
especialmente para a amostra ndo nitretada, como é verificado nas figuras 4.26 e 4.27.
Andlises EDS indicam que o material aderido na superficie das amostras € proveniente do
disco de contato. E interessante ressaltar que a adeséo ira resultar em tensdes de cisalhamento

mais elevadas e maiores temperatura durante a usinagem.

Comparando-se as amostras ndo nitretadas com as amostras possuindo somente uma
camada de difusdo, verifica-se que estas possuem um nivel de adesdo levemente menor

apresentando contudo, um mecanismo de desgaste menos ductil (fig.4.28 - 4.31).

Grupo Il - Para materiais nitretados em altas temperaturas (550°C) a camada apresentou
tenacidade inadequada. Lascamentos ocorreram logo apds o inicio do ensaio resultando em

uma perda significativa de material das amostras (fig. 4.32 a 4.35).

Grupo Il - Amostras com camadas de compostos produzidas em baixas temperaturas
(450°C e 500°C, 1 h) apresentaram uma tenacidade adequada e baixo coeficiente de friccdo (n

= 0,25) resultando em uma reducéo significativa do desgaste adesivo (fig. 4.36 e 4.37).
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Figura 4.24 — Particulas coletadas durante ensaio de desgaste e analisadas em MEV

indicando a presenca predominante de um desgaste metalico.
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Figura 4.25 — Particulas coletadas durante ensaio de desgaste e analisadas em MEV

indicando a presenca predominante de um desgaste metalico.
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Figura 4.26 - Superficie de uma amostra ndo nitretada vista em microscdpio eletrénico de
varredura, apds o ensaio de desgaste.
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Figura 4.27 - Superficie de uma amostra ndo nitretada vista em microscépio eletrénico de
varredura, apds o ensaio de desgaste.
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Figura 4.28 - Superficie da amostra D1 nitretada em 450°C, 18 min, 25% N, 400 Pa, vista
em microscopio eletrdnico de varredura, apos ensaio de desgaste.

Figura 4.29 - Superficie da amostra E3-5 nitretada em 500°C, 1 hora, 5% N, 4 00 Pa, vista
em microscapio eletrdnico de varredura, apds ensaio de desgaste.
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Figura 4.30 - Superficie da amostra E2 nitretada em 500°C, 30 min, 25% N, 400 Pa, vista
em microscopio eletrdnico de varredura, apos ensaio de desgaste.
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Figura 4.31 - Superficie da amostra F1 nitretada em 550°C, 18 min, 25% N, 400 Pa, vista
em microscapio eletrnico de varredura, ap6s ensaio de desgaste.
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Figura 4.32 - Superficie da amostra F2 nitretada em 550°C, 30 min, 25% N,, 400 Pa, vista
em microscopio eletrdnico de varredura, apos o ensaio de desgaste.
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Figura 4.33 - Mesma regido mostrada na foto anterior observada com maior aumento.
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Figura 4.34 - Superficie da amostra F4 nitretada em 550°C, 2 horas, 25% N, 400 Pa, vista no

microscopio eletrénico de varredura, ap6s o ensaio de desgaste.

Figura 4.35 - Superficie da amostra F4 nitretada em 550°C, 2 horas, 25% N, 400 Pa, vista
em microscapio eletronico de varredura, apds o ensaio de desgaste.
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Figura 4.36 - Superficie da amostra E3 nitretada em 500°C, 1 hora, 25% N, 400 Pa, vista em
microscopio eletrénico de varredura, apos o ensaio de desgaste.
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Figura 4.37 - Superficie da amostra D3 nitretada em 450°C, 1 hora, 25% N, 400 Pa, vista em
microscopio eletrénico de varredura, apos ensaio de desgaste. O canto esquerdo
inferior apresenta a regido da superficie que ndo foi submetida ao ensaio.
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Os mecanismos de desgaste podem ser melhor compreendidos comparando-se a perda de

peso do par de contato, amostra e disco, depois do ensaio de desgaste (tabela 4.5).

Para amostras ndo nitretadas ou nitretadas para formar somente a zona de difusdo, a
adesdo foi intensa, indicada pela significativa perda de material do disco de contato. A
reducdo de peso da amostra ndo foi significativa devido a transferéncia de material do disco
de contato. Para 0 caso da amostra sem tratamento (virgem) ocorreu, inclusive, um leve

aumento de peso, indicado na tabela pelo sinal (-).

Para amostras nitretadas em altas temperaturas (550°C) onde a camada resultou fragil,
houve uma significativa perda de peso da amostra. Os lascamentos aumentam a rugosidade
superficial e, desta forma, elevam o coeficiente de friccdo resultando em um perda de peso

intermediaria no disco de contato (F4).

Os melhores tratamentos foram aqueles com a presenca da camada de compostos, para
evitar a adesdo e a consequente perda de material do disco de contato, e realizada em baixas
temperaturas, para uma boa tenacidade evitando os lascamentos na amostra. Nesta situagéo a

perda de material na amostra e disco de contato foi relativamente pequena ( D3 e E3).

Tabela 4.5 - Perda de massa das amostras e discos de contato, apos 0 ensaio de desgaste
(Variabilidade: 0,0005).

Amostra Tipo de Camada Perda de Massa (g)
Amostra Disco
Virgem - - 0,0002 0,0816
D1 (Nit 450°C, 18 min, 25% N) Difuséo 0,0009 0,0739
D2 (Nit 450°C, 30 min, 25% N) Difuséo 0,0010 0,0519
D3 (Nit450°C, 1 h, 25% N,) e - Feo3(C,N) 0,0003 0,0010
E1 (Nit 500°C, 18 min, 25% N) Difuséo 0,0013 0,0861
E2 (Nit 500°C, 30 min, 25% N,) Difuséo 0,0013 0,0398
E3  (Nit500°C, 1 h, 25% N,) e+y' 0,0007 0,0018
E3-5 (Nit500°C, 1 h, 5% N,) Difuséo 0,0018 0,0714
F1 (Nit 550°C, 18 min, 25% Ny) Difuséo 0,0021 0,0624
F2 (Nit 550°C, 30 min, 25% Ny) Difuséo 0,0011 0,0446
F3  (Nit550°C, 1 h, 25% N,) e+y' 0,0014 0,0370
F4  (Nit 550°C, 2 h, 25% N,) v — FesN 0,0021 0,0386
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Com o objetivo de investigar os motivos que ocasionam a fragilidade de camadas
nitretadas produzidas em altas temperaturas (550°C), foram nitretadas amostras por longos
tempos. Os parédmetros de tratamento utilizados foram os seguintes: 550°C, 10 h, 75% No,
550°C, 10 h, 25% N,; 500°C, 10h, 25% N, e 450°C, 20 h, 75% N,. A secéo transversal das

amostras observadas em MEV estéo apresentadas nas figuras 4.38 a 4.43.

Uma significante precipitacdo em contornos de grdos esta presente nas amostras
nitretadas em 550°C enquanto para a amostra nitretada em 500°C o nivel de precipitacdo em
contornos de gréos é pequeno. Em 450°C mesmo usando 75% N, e 20 horas de tratamento o

nivel de precipitacdo em contornos € insignificante.

Observando-se a se¢do transversal de amostras nitretadas em 550°C, apds o ensaio de
desgaste, apresentadas nas figuras 4.44 a 4.47, verifica-se para a amostra F4 (Nit 550°C, 2h,
25% N) a presenca de uma fratura intergranular para amostra F4 indicando que os contornos
de grdos estavam fragilizados ap0s a nitretacdo por 2 horas. Desta forma existem fortes
indicios de que a precipitagdo em contornos de grdo exerce importante influéncia na

fragilidade da camada presente em amostras nitretadas em alevadas temperaturas.

Para melhorar as propriedades da camada nitretada diferentes parametros de tratamento
foram testados. A adicdo de CH, ao gas de tratamento como forma de incentivar a formacéo
de camadas monofésicas € demonstrou ser inadequada por aumentar o nivel de precipitacdo

em contornos de grdos e reduzir a tenacidade da camada.

O uso de uma descarbonetacdo através de um sputtering com hidrogénio previamente a
nitretacdo, apresentou resultados insatisfatérios durante ensaio de desgaste. Contudo o
emprego de baixas temperaturas de tratamento resultou em excelentes propriedades
mecanicas para a camada nitretada. Ensaios de desgaste realizados em amostras tratadas em
400°C demonstraram que o uso de baixas temperaturas é indicado para a nitretacdo de acos
rapidos. Adicionalmente analises de raios-X demonstraram que a camada de compostos €

formada em temperaturas de tratamento t&o baixas quanto 350°C.

Micrografias realizadas em amostras nitretadas em 550°C e 450°C utilizando reativo
Villela, confirmam a diferente morfologia da camada nitretada conforme mostrado nas figuras
448 a 4.450. Enquanto o material tratado em baixa temperatura apresenta uma camada
compacta e homogénea a amostra nitretada em 550°C ¢é bastante heterogénea mostrando

inclusive a presenca de trincas.
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Figura 4.38 - Secdo transversal da amostra nitretada em 550°C, 10 horas, 75% N, 400 Pa
vista ao microscopio eletrénico de varredura ap0s ataque com reativo picral.
Verifica-se a intensa precipitacdo em contornos de graos.

Figura 4.39 - Mesma regido da foto anterior observada com maior aumento.



Resultados 96

¢ . "—"'—:J r '
¥2,008_/ 10pm 91?54d-
A . P g, . A

. o

“.2okP

Figura 4.40 - Secéo transversal de amostra nitretada em 550°C, 10 horas, 25% N2, 400 Pa
vista ao microscépio eletrénico de varredura apds ataque com reativo picral.

Figura 4.41 — Mesma regido da foto anterior observada com maior aumento.
Observa-se uma intensa precipitacdo em contornos de graos.
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Figura 4.42 - Secéo transversal de amostra nitretada em 500°C, 10 horas, 25% N, 400 Pa
vista ao microscopio eletrénico de varredura apds ataque com reativo picral.
Pequeno nivel de precipitacdo em contornos de gréos.

28kV X3,508 Sem 0800068

Figura 4.43 - Secdo transversal de amostra nitretada em 450°C, 20 horas, 75% N2, 400 Pa
vista ao microscépio eletrénico de varredura apds ataque com reativo picral.
Pequeno nivel de precipitacdo em contornos de graos.
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28kV X1.568 10pm O0088S8

Figura 4.44 - Secdo transversal da amostra F2 nitretada em 550°C, 30 min, 25% N2, 400 Pa,

observada em MEV, apds ensaio de desgaste.

28kV X3,508 Spem O00068

Figura 4.45 - Sec&o transversal da amostra F2 nitretada em 550°C, 30 min, 25% N2, 400 Pa

observada em MEV, apés ensaio de desgaste.
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20kV X1.50806 10pm BO00001

Figura 4.46 - Secdo transversal da amostra F1 nitretada em 550°C, 18 min, 25% N2, 400 Pa,

observada em MEV, apés ensaio de desgaste.

280kV X1,0080 10um 910531

Figura 4.47 - Secdo transversal da amostra F4 nitretada em 550°C, 2 horas, 25% N, 400 Pa,

vista em MEV, apos ensaio de desgaste, mostrando a fratura fragil intergranular.
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20kV X588 S60pm OB0B233

Figura 4.48 - Camada nitretada bastente heterogénea para amostra F3 tratada em 550°C, 1 h,
25% N, apresentando inclusive, trincas paralelas a superficie da amostra.
Ataque: Reativo Villela.

. §
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20kV X2,0080 16pm 006231

Figura 4.49 - Camada nitretada bastante heterogénea para amostra F3 tratada em 550°C, 1 h,
25% N,, apresentando inclusive, trincas paralelas a superficie da amostra.
Ataque: Reativo Villela.
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20kV X1, 5080 19rm 0900244

Figura 4.50 - Camada nitretada homogénea quando comparada com a amostra anterior.
Amostra D3 tratada em 450°C, 1 h, 25% N,. Ataque: Reativo Villela.

4.5 - ENSAIOS DE NANODUREZA

Os resultados dos ensaios de nanodureza apresentados na figura 4.51 auxiliam na
compreensdo dos mecanismos de desgaste. Verifica-se que ap0s a nitretagdo ocorre uma
reducdo do trabalho pléastico e um aumento das deformagdes no regime elastico. As camadas
de compostos € e y' apresentam curvas similares enquanto a camada de difuséo resultou nos

menores valores para a deformagéo total e deformacéo plastica.

Estes resultados explicam os mecanismos de desgaste menos ddcteis para algumas
amostras com a presenca da camada de difusdo somente. Esta reducdo de ductilidade pode ser
considerada normal devido a fina precipitacdo de nitretos que resulta em dureza
extremamente elevada e bloqueia o movimento das discordancias. Contudo deve-se

considerar que este fato nada tem a ver com a fragilidade detectada ap6s nitretacdo em 550°C.

A menor dureza e como consequéncia os maiores valores para a deformacéo pléstica da
camada de compostos em comparagcdo com a zona de difusdo pode ser considerada vantajosa.
O maior nivel de deformacdo plastica resulta em uma melhor distribuicdo das tensdes

aplicadas e uma maior dificuldade para a formacéo e propagacao de trincas.
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Dureza: 10.207 MPa.
Def. Total: 330 nm.
Def. Plastica: 228 nm.

Def. Elastica: 102 nm.

Dureza: 12.723 Mpa.
Def. Total: 322 nm.
Def. Plastica: 190 nm

Def. Elastica: 132 nm.

Dureza: 12.119 MPa.
Def. Total: 308 nm.
Def. Plastica: 188 nm.

Def. Elastica: 120 nm.

Dureza: 14.323 MPa
Def. Total: 280 nm.
Def. Plastica; 150 nm.

Def. Elastica; 130 nm.

Figura 4.51 - Resultados do ensaio de Nanodureza.
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4.6 - MICROSCOPIA ELETRONICA DE TRANSMISSAO

As figuras 4.52 a 4.55 apresentam a martensita e precipitados com seus respectivos
espectros de difracdo para uma amostra ndo nitretada. Na figura 4.56 observamos a martensita
na zona de difusdo de uma amostra nitretada em 450°C, 25% N,. O espectro de difracdo da
figura 4.57 indica que a martensita esta altamente estressada devido a pequena cristalinidade
dos spots. O valor medido para dig; 2.12 A, mais elevado do que o valor de referéncia 2.04 A,
indica que as tensdes sdo de natureza compressiva. Na figura 4.58 observamos a martensita
para amostra nitretada em 550°C, 25% N, enquanto a figura 4.59 mostra com mais clareza a

presenca de microtwins como um possivel mecanismo de relaxacdo de tensdes.

Os resultados obtidos em microscopia eletrénica de transmissdo confirmam as demais
analises realizadas anteriormente. Durante o processo de preparacdo das amostras foi possivel
comprovar a fragilidade que ocorre apds nitretacdo em altas temperaturas. Enquanto em
amostras nitretadas em 450°C foi possivel lixar até espessuras tdo finas quanto 50um, para
materiais nitretados em 550°C foi dificil o lixamento ap6s espessuras inferiores a 150um
devido a quebra das amostras. A figura 4.60 mostra uma trinca originada durante o polimento
ibnico de amostra nitretada em 550°C, 25% N,. A diferente orientacdo cristalografica
determinada por difracdo de elétrons a esquerda e a direita da trinca, indicam a regido como
um contorno de grdo. A figura 4.61 apresenta uma regido préxima ao contorno de onde foi
obtido o espectro de difracdo indicado na figura 4.62. O espectro apresenta-se duplo com os
pontos maiores e mais brilhantes resultantes da martensita enquanto os pontos menores
indicam parametros de rede semelhantes ao da cementita. Verifica-se entdo que a fase que
precipita em contornos de grdos é cementita, detectada também em outras regides além dos
contornos de grdos. Em amostras nitretadas em 450°C ndo observou-se a sua presenca.
Acredita-se que durante a nitretacdo, o nitrogénio desestabilize os carbonetos de liga para
formar nitretos. Assim, carbono seria liberando e, em altas temperaturas, possui suficiente
mobilidade para migrar para os contornos de grdos e precipitar como cementita. Com a
diminuicdo da temperatura reduz-se a taxa de difusdo do carbono ao mesmo tempo que se

aumenta a energia livre de formac&o da cementita™*, dificultando a nucleacéo e crescimento.

As figuras 4.63 a 4.65 comprovam que ocorre uma transformacédo de carbonetos durante
nitretacdo. Na superficie do carboneto surgem agulhas identificadas como nitretos de
molibdénio do tipo MosgNj.
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500 nm
Figura4.52 — Martensita e precipitados observados em amostra néo nitretada.
Magnificagdo 10.000 X - Campo Claro — MET (vista plana).

100 nm

Figura4.53 — Martensita e precipitados observados em amostra néo nitretada.
Magnificagdo 50.000 X — Campo Claro — MET (vista plana).
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Figura 4.54 — Espectro de Difracdo da martensita apresentada na foto anterior.
Fator de Camera: 15,975 mmA — Direcdo do feixe: [111] — MET.

Figura 4.55 — Espectro de difracdo do precipitado apresentado na foto 4.53 indicando um
carboneto do tipo Feg(W, Mo)sC — Fator de Camera: 12,78 mmA.
Direcéo do Feixe: [111] — MET.
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100 nm

Fig. 4.56 - Martensita presente na camada de difusdo de amostra nitretada em 450°C, 25% N..
Magnificacdo: 50.000 X — Campo Claro — MET (vista plana).

Figura 4.57 — Espectro de Difracdo da martensita apresentada na foto anterior. O espectro
com baixa cristalinidade indica a presenca de tensdes residuais na amostra.
Fator de Camera: 15,975 mmA — Direcdo do feixe: [111] - MET.
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100 nm

Figura 4.58 — Martensita presente na camada de amostra nitretada em 550°C, 25% N,.
Magnificacdo: 50.000 X - Campo Claro - MET.

50 nm

Figura4.59 — Presenca de micro-maclas indicando relaxacao de tensoes.
Amostra nitretada em 550°C, 25% N..

Magnificacdo: 120.000 X - Campo Claro - MET.
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200 nm
Figura4.60 — Trinca originada em contorno de grdo durante polimento i6nico.
Amostra nitretada em 550°C, 25% No.
Magnificacdo: 40.000 X - Campo Claro - MET (vista plana).

50 nm

Figura4.61 — Regido préxima ao contorno de gréo indicado na foto anterior.
Magnificacao: 120.000 X - Campo Claro - MET (vista plana).
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Figura 4.62 — Espectro de difracdo de area selecionada da regido mostrada na foto anterior.
Fator de Camera: 12,78 mmA — Diregéo do feixe: [1 0 -1] - MET.

200 nm
Figura 4.63 — Carboneto do tipo FesMogC com a presenca de agulhas em sua superficie.
Amostra nitretada em 550°C, 25% N..

Magnificacdo: 30.000 X - Campo Claro - MET (vista plana).



Resultados 110

100 nm

Figura4.64 — Mesma regido da foto anterior observada com maior aumento.

Magnificacdo: 80.000 X - Campo Claro - MET (vista plana).

Figura 4.65 — Espectro de difracdo de area selecionada indicando que as agulhas presentes na
superficie do precipitado séo nitretos do tipo MosgNj.
Fator de Camera: 15,975 mmA - MET.
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4.7 — ENSAIOS DE INDENTACOES

O emprego do ensaio de indentacGes tem como objetivo o desenvolvimento de um
método simples e direto para a avaliagdo da tenacidade de camadas nitretadas. A tabela 4.6
apresenta a carga necessaria para gerar uma e trés trincas na superficie de amostras nitretadas.
Os corpos de prova que apresentam o simbolo D, foram descarbonetadas previamente a

nitretacdo por 10 horas, 550°C em uma atmosfera de hidrogénio.

Tabela 4.6 — Carga necessaria para produzir trincas durante indentacéo Vickers

Parametros de Tratamento (400 Pa) 1% trinca 3 trincas
D + Nit 450°C, 2 h, 25% N, 30 Kg 45 Kg
Nit 400°C, 4 h, 25% N, 25 Kg 35 Kg
Nit. 450°C, 2 h, 25% N, 25 Kg 30 Kg
Nit 450°C, 1 h, 10% N, 25 Kg 30 Kg
Nit 550°C, 1 h, 10% N, 20 Kg 25 Kg
Nit 500 °C, 1 h, 25% N, 15 Kg 25 Kg
D + Nit 500°C, 1 h, 25% N, 10 Kg 20 Kg
D + Nit 500°C, 2 h, 25% N, 10 Kg 15 Kg
Nit + 450°C, 1 h, 75% N, 10 Kg 15 Kg
D + Nit 550°C, 2 h, 25% N, 5 Kg 15 Kg
Nit 500°C, 1h, 75% N, 5 Kg 10 Kg
Nit 550°C, 1h, 25% N, 1Kg 5 kg
Nit 550°C, 1 h, 75% N, 1Kg 1 Kg

As figuras 4.66 a 4.71 mostram o0 comportamento das amostras durante 0 ensaio com
indentador Vickers. A amostra ndo nitretada ndo apresentou trincas mesmo com 0 uso de uma
carga de 80 Kg. Amostras nitretadas em altas temperaturas e com elevado teor de nitrogénio
resultaram no pior desempenho, enquanto amostras nitretadas em baixas temperaturas, baixo
teor de nitrogénio e/ou descarbonetadas previamente a nitretacdo, apresentaram os melhores
resultados. A presenca de trincas tangenciais as faces da piramide indicam que a camada esta
sofrendo um descolamento do substrato. Nesta situacdo amostras com camada mais profundas

resultaram em melhor desempenho uma vez que apresentam maior capacidade de carga.
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Figura 4.66 — Indentacdo Vickers vista ao microscépio 6ptico em amostra nao nitretada.
Né&o foi observada a presencga de trincas.
Magnificacdo: 180 X — Campo escuro - Carga 80 Kg.

Figura 4.67 — Indentagédo Vickers de amostra nitretada em 550°C,1 h, 25 % N, 400 Pa.
Observa-se a presenca de trincas radiais nos 4 vértices da piramide.
Magnificagdo 160 X — Campo Escuro - Carga 15 Kg — M. Optico.
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Figura 4.68 — Indentacdo Vickers de amostra nitretada em 500°C, 1 h, 25 % N,, 400 Pa.
Presenca de trincas radiais nos vértices da piramide. As trincas tangenciais
nas faces da piramide indicam um descolamento da camada nitretada.

Magnificacdo 180 X — Campo Escuro - Carga 30 Kg — M. Optico.

Figura 4.69 — Indentagéo Vickers de amostra nitretada em 450°C, 1 h, 75 % N, 400 Pa.
Magnificagdo 225 X — Campo Claro - Carga 20 Kg — M. Optico.
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Figura 4.70 — Indentac&o Vickers de amostra nitretada em 450°C, 0,5 h, 25 % N, 400 Pa.
Magnificacdo 180 X — Campo Claro - Carga20 Kg — M. Optico.

Figura 4.71 — Indentacdo Vickers de amostra nitretada em 550°C, 1 h, 75% N, 400 Pa.
Magnificacdo 450 X — Campo Claro - Carga 1,0 Kg — M. Optico.
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4.8 — TENSOES RESIDUAIS

A tabela 4.7 apresenta os valores de tensdes residuais medidas na superficie das amostras.
O simbolo “Dec” utilizado em alguns tratamentos indica que o material foi descarbonetado
previamente a nitretacdo na temperatura de 550°C, 10 horas em uma atmosfera de hidrogénio.

“AG” indica que a amostra foi revenida na condigdo especificada, ap6s a nitretagao.

Observa-se que os valores mais elevados para as tensdes residuais foram encontrados para
amostras nitretadas em baixas temperaturas, enquanto que o0s menores valores foram
observados para a temperatura de 550°C. Estes resultados podem estar associados com a
descarbonetacdo uma vez que conforme as analises GDOS a descarbonetacdo € maior para
temperaturas mais elevadas. Desta forma a maior remogéo de carbono durante nitretagdo em
altas temperaturas compensaria a introducdo de nitrogénio, resultando em menores tensdes

residuais composicionais.

Analisando as amostras descarbonetadas previamente a nitretacdo verifica-se que todas
elas apresentam, um reduzido valor para as tensdes residuais indicando que a remocdo do
carbono é um fator de importante influéncia. Contudo, verifica-se que mesmo apds intensa
descarbonetacao as amostras nitretadas em altas temperaturas continuam a apresentar valores
de tensdes residuais compressivas inferiores em relacdo as amostras descarbonetadas e
nitretadas em baixas temperaturas. Este fato sugere que a descarbonetacdo ndo é o Unico fator

para explicar os menores valores de tensdes residuais para amostras nitretadas em 550°C.

Comparando-se as amostras F3 e F4 verifica-se que a amostra F4 que possui intensa
precipitacdo em contornos de graos apresenta uma reducéo das tensdes residuais. Acredita-se
gue uma precipitacdo significativa em contornos de grdos contribua para o processo de
relaxacdo de tensdes. Assim as tensdes residuais compressivas que se formam no inicio do
tratamento devido a introducdo de nitrogénio e a precipitacdo de nitretos tenderia a ser
relaxada através de elevadas temperatura de tratamento e tempos mais longos que acarretam
maior descarbonetacdo, dissolugdo de carbonetos e a precipitacdo em contornos de gréos.
Desse modo a tensdo residual total da camada nitretada pode ser descrita como a soma das
contribuicdes da tensdo causada pelo nitrogénio em solucdo, pela precipitacdo de nitretos,
pela redistribuigdo do carbono pelas tensdes térmicas e relaxagéo de tensdes.

Analisando as amostras revenidas apos nitretacdo observa-se que acima de 450°C ocorre
uma reducao significativa das tensdes residuais. Esta redugédo de tensdes ndo se deve

unicamente a mudanga de fase pois as fases € e y’ sdo estaveis até 550°C.
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Tabela 4.7 — Tens6es Residuais Superficiais

116

Parametros de Tratamento Tenséo
Nao Nitretada -241 MPa
Nit 450°C, 18 min, 25 %N, 400 Pa (D1) -1162 MPa
Nit 450°C, 30 min, 25 %N, 400 Pa (D2) -1262 MPa
Nit 450°C, 1 h, 25 %N, 400 Pa (D3) -1404 MPa
Nit 500°C, 18 min, 25 %N, 400 Pa (E1) -1393 MPa
Nit 500°C, 30 min, 25 %N,, 400 Pa (E2) -1408 MPa
Nit 500°C, 1 h, 25 %N, 400 Pa (E3) -1461 MPa
Nit 500°C, 1 h, 5 %N, 400 Pa (E3-5) -1417 MPa
Nit 550°C, 18 min, 25 %N,, 400 Pa (F1) -928 MPa
Nit 550°C, 30 min , 25 %N, 400 Pa (F2) -872 MPa
Nit 550°C, 1 h, 25 %N, 400 Pa (F3) -909 MPa
Nit 550°C, 2 h, 25 %N,, 400 Pa (F4) -735 MPa
Nit 450°C, 1 h, 10 % N,, 400 Pa -1396 MPa
Nit 450°C, 1 h, 75 % N, 400 Pa -2038 MPa
Nit 450°C, 2 h, 25 % N,, 400 Pa -1766MPa
Nit 400°C, 4 h, 25 % N,, 400 Pa -1521 MPa
Nit 500°C, 1 h, 75 % N, 400 Pa -1609 MPa
Nit 500°C, 2 h, 10 % N,, 400 Pa -1015 MPa
Nit 550°C, 1 h, 10 % N,, 400 Pa -1068 MPa
Dec 550°C, 10 h, 100% H, + Nit 450°C, 2 h, 25 %N,, 400 Pa -781 MPa
Dec 550°C, 10 h, 100% H, + Nit 500°C, 1 h, 25 %N,, 400 Pa -772 MPa
Dec 550°C, 10 h, 100% H, + Nit 500°C, 2 h, 25 %N,, 400 Pa -635 MPa
Dec 550°C, 10 h, 100% H, + Nit 550°C, 2 h, 25 %N, 400 Pa -466 MPa
Nit 500°C, 5 h, 40 %N, 400 Pa - 1052 MPa
Nit 500°C, 5 h, 40 %N, 400 Pa + AG 450°C, 1 h -1013 MPa
Nit 500°C, 5 h, 40 %N, 400 Pa + AG 500°C, 1 h - 675 MPa
Nit 500°C, 5 h, 40 %N, 400 Pa + AG 550°C, 1 h -131 MPa
Nit 500°C, 5 h, 40 %N, 400 Pa + AG 600°C, 1 h + 246 MPa

Nit = Nitretada; Dec = Descarbonetada; AG = Revenida.



CAPITULO CINCO

DISCUSSAO DOS RESULTADOS

5.1 - CAMADA NITRETADA

Conforme esperado a profundidade da camada nitretada apresentou um comportamento
parabolico em relacdo ao tempo de tratamento. A razéo para a presenca da fase ¢ - Fe,.3sN em
450°C e a tendéncia para o aparecimento dos nitretos y' - Fe;N em 550°C, conforme as figuras
4.1 e 4.2, pode ser compreendida considerando-se o efeito da descarbonetacdo. A fase y'

somente consegue dissolver quantidades insignificantes de carbono®*®

e, desta forma, uma
vez que 0 aco AISI M2 apresenta em torno de 0.8% deste elemento, a fase resultante para
baixas temperaturas € a €. Em altas temperaturas de tratamento como a descarbonetagéo é
significativamente mais elevada e a taxa de difusdo do carbono é maior, a fase y' é formada
preferencialmente. Esta afirmacdo é confirmada ao verificar-se que durante nitretacdo em

550°C por 2 horas a camada de compostos é formada basicamente por nitretos y’.

Os experimentos mostram que rapidamente a dureza atinge a saturacdo (tabela 4.3 e 4.4).
A diferenca de dureza das amostras nitretadas entre 18 minutos e 2 horas é muito pequena.
Observa-se que para tempos de tratamento mais longos, como 2 horas por exemplo, a dureza
méaxima ndo estd aumentando. A dureza depende do tamanho, distribuicao e estrutura dos
nitretos precipitados que por sua vez sdo dependentes da composicao e estrutura da amostra,
tempo e temperatura de nitretacdo™*®. Com o aumento no tempo e temperatura de nitretacio a
quantidade e tamanho dos precipitados aumenta, elevando o valor da dureza superficial.
Contudo, depois de um certo tempo de tratamento, os precipitados alcangam um valor critico
gue resulta na maxima dureza. Excedendo esse tempo de tratamento, a dureza diminui do
valor maximo devido ao adicional aumento do tamanho das particulas precipitadas. Esse
tempo e temperatura 6timos sdo diferentes para os diferentes materiais e parametros de
nitretacdo. Para 0 aco M2 o fato de rapidamente ser alcancada a saturagéo indica que existe
uma forte interacdo entre os elementos de liga do material base e o nitrogénio e deste modo

desde o inicio do tratamento uma quantidade significativa de nitretos esta precipitando.
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Os ensaios de envelhecimento (figura 4.3) mostram que a camada de compostos esta
totalmente decomposta na temperatura de 600°C. Este fato sugere que o tratamento de
nitretacdo ndo proporciona uma resisténcia térmica significativamente maior para a camada
qguando comparada com o substrato. A razdo para 0 melhor desempenho de amostra nitretadas
em desgaste estd associada a presenca de uma fina camada de compostos que reduz o
coeficiente de friccdo e, desta forma, diminui o atrito e a geracdo de calor durante o ensaio.
Portanto, verifica-se que amostras nitretadas com a presenca de uma camada de compostos
ndo apresentam uma maior estabilidade térmica do que amostras nao nitretadas mas sim que a
temperatura na superficie de amostras nitretadas é menor do que em amostras ndo nitretadas,
para as mesmas condicOes de ensaio. De qualquer forma mesmo que a camada resultasse em
uma maior estabilidade térmica, o substrato seria um fator limitante. Independente da
resisténcia da camada, temperaturas superiores a 550°C ndo séo permitidas pois ocasionariam
0 amolecimento do substrato. A menor dureza do substrato resultaria em uma menor
sustentacdo para a camada nitretada com o provavel aparecimento de trincas devido a
excessivas deformagdes do substrato.

5.2 - MECANISMOS DE DESGASTE

A profundidade e dureza da camada nitretada demonstraram ndo serem um bom
referencial para prever o comportamento em desgaste. Materiais com o mesmo nivel de
dureza e espessura da camada apresentaram diferentes comportamentos durante ensaio. As
amostra E2 e D3 sd@o um bom exemplo para ilustrar essa situacao.

A presenca de uma camada polifasica € + y' seria uma possivel causa para a fragilizacao.

102 existem elevadas tensdes residuais na interface entre as fases

Segundo Edenhofer
(hexagonal) e y' (cubica). Da mesma forma as elevadas tensdes residuais, geradas durante
resfriamento devido a diferentes coeficientes de expansdo térmica resultam em uma baixa
adesdo que pode ocasionar o arrancamento da camada durante solicitagdo. Para 0 ago M2 a
camada de compostos € monofasica, €, apOs nitretagdo em 450°C, enquanto tratamentos
realizados em 550°C por 1 hora apresentam uma camada polifasica € + y' que poderia
ocasionar a fragilizagdo. Contudo verifica-se que a amostra E3 (Nit 500°C, 1h, 25% N),
possuindo uma camada polifasica, apresentou resultados satisfatorios durante ensaio de
desgaste enquanto a amostra F4 (Nit 550°C, 2 h, 25% N;) que possui uma camada monofasica
Y' apresentou a maior perda de peso entre todas as amostras analisadas, demonstrando um

mecanismo de desgaste fragil. Deste modo a presenca de uma camada polifasica ndo € uma
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explicacdo adequada para a fragilizacdo em altas temperaturas. Acredita-se que para
componentes que séo nitretados por longos tempos apresentando camadas € + y’ espessas ¢
interfaces bem definidas, possa ocorrer um descolamento da camada durante solicitacdo.

Contudo no presente caso a existéncia de uma camada polifasica ndo explica a fragilizacdo.

5.3 — PRECIPITACAO EM CONTORNOS DE GRAOS

A nitretacdo empregando longos tempos de tratamento auxiliou em esclarecer a
fragilizacdo. A intensa precipitacdo em contornos de gréos presente ap6s nitretacdo em 550°C
e ausente nas amostras nitretadas em 450°C, juntamente com a fratura intergranular observada
para uma amostra nitretada por 2 horas, 550°C, 25% N (fig. 4.47) indica que os contornos de
gréos estavam fragilizados e confirma que a precipitagdo em contornos de grdos exerce

importante influéncia na fragilidade que ocorre ap6s nitretagdo em altas temperaturas.

A analise WDX da regido dos precipitados mostra que eles sdo ricos em carbono
enquanto analises em microscopia eletrénica de transmissdo indicam parametros de rede
similares ao da cementita. Resultados semelhantes foram observados na nitretacdo de acos

baixa liga'®’

. Acredita-se que durante a nitretacdo, o nitrogénio desestabilize os carbonetos de
liga para formar nitretos. Esta afirmacdo significa que na faixa de temperatura utilizada
durante nitretacdo, os nitretos sdo mais estaveis que os carbonetos e, desta forma, o nitrogénio
substituiria o carbono nos carbonetos para a formagdo de nitretos. Assim, carbono seria
liberado e, em altas temperaturas, possui suficiente mobilidade para migrar para 0s contornos
de grdos e precipitar como cementita. O carbono liberado atua entdo como uma forga motriz
para a precipitacdo. Com a reducdo de temperatura diminui-se o coeficiente de difusdo do
carbono no Fe-o. a0 mesmo tempo em que se aumenta a energia necessaria para a nucleacéo
da cementita™*. Desta forma a sua nucleacio e crescimento é dificultada. Outro aspecto a se
considerar é que com a reducdo da temperatura a martensita e os carbonetos presentes no aco,
gue sdo as possiveis fontes de carbono, tornam-se mais estaveis diminuindo desta forma, o
carbono liberado. Acredita-se que esses fatores em conjunto contribuem para a auséncia da
cementita em contornos de gréos, durante a nitretacdo em baixas temperaturas.

E razoavel assumir que a transformacdo de carbonetos em nitretos é lenta quando
comparada com a precipitacdo de nitretos a partir de atomos de elementos de liga dissolvidos
na matriz. Assim, mesmo com um elemento de forte interacdo com o nitrogénio, se ele estiver
na forma de carboneto é esperado que a formacdo do nitreto ocorrera apos a passagem da
frente de nitretacdo. Portanto a cinética da nitretacdo ocorre inicialmente com a formacéo de
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nitretos a partir de elementos de liga dissolvidos na matriz e apds com a formacéo de nitretos
resultantes da transformacao de carbonetos.

Desta forma a microestrutura do ago AISI M2 nitretado em altas temperaturas consiste de
uma camada nitretada contendo cementita nos contornos de gréos da austenita prévia e uma
camada rica em carbono abaixo da zona nitretada. Também existe uma banda préximo a
superficie onde ndo se forma cementita nos contornos de grdos. A banda ocorre devido a

intensa descarbonetacdo durante nitretacao.

5.4 — DESCARBONETACAO

A influéncia do tempo e temperatura indicam que o processo de descarbonetagdo €
controlado por difusdo. De acordo com a Lei de Fick o carbono é entdo transferido por
difusdo, de zonas mais profundas para a superficie onde é continuamente removido criando-se

a regido superficial descarbonetada.

O ago AISI M2 apresentou um baixo nivel de descarbonetacdo quando comparado com o
aco En 40B (C 0,23 Si 0,295 Cr 3,21 Mo 0,517) onde Hagman conseguiu®*® uma remocéo
total do carbono em profundidades superiores a 50 um. A descarbonetacdo total durante
sputtering com hidrogénio, indica que os carbonetos de cromo presentes no aco foram

138 mostra a

totalmente dissolvidos na temperatura de 550°C. Em outro estudo, Wolfart Jr
modificacdo de carbonetos de cromo apds nitretacdo do aco AISI D6. Os resultados obtidos
por outros autores foram confirmados no presente trabalho ao constatar-se a presenca de
nitretos do tipo MoisN7 em forma de agulhas, na superficie de um carboneto de molibdénio.
Contudo a descarbonetacao apenas parcial sugere que existem carbonetos de liga estaveis no
material. Acredita-se que alguns carbonetos, especialmente os de cromo, se transformem mais
rapidamente durante a nitretacdo enquanto carbonetos de tungsténio por exemplo, seriam de

dificil e lenta transformacéo evitando assim a descarbonetacdo total da camada nitretada.

Os tratamentos realizados utilizando um plasma com hidrogénio e/ou argbnio em
temperaturas entre 450 a 550°C (fig. 4.18-4.19) auxiliam na compreensdo do fendmeno de
descarbonetacdo. Os resultados indicam que o sputtering é um fator de importante influéncia
pois o0 argdnio sendo um gés inerte, produziu uma significativa descarbonetagdo. Contudo as
reacOes do gas de tratamento na superficie da amostra também tem um efeito significativo. Os
tratamentos com diferentes misturas de gases comprovam que o hidrogénio tem uma acgéo
efetiva na descarbonetacdo com uma acdo efetiva maior do que a do argdnio. O hidrogénio

reage com o carbono na superficie externa suprimindo a condensacao (retropulverizacao) e
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produzindo uma descarbonetacdo adicional. Esta regido descarbonetada produz uma diferenca
de atividade da superficie para o ndcleo, atuando como forca motriz para a difusdo do
carbono, resultando em uma descarbonetacdo mais eficiente. O uso combinado de argonio e
hidrogénio, diferente do esperado, apresentou o nivel mais baixo de descarbonetacdo das
condicdes testadas.

Outro fator de influéncia na descarbonetacdo é a presenca da camada de compostos. A
taxa de difusdo do carbono na camada de compostos especialmente y’- FesN é pequena®**®
podendo atuar como uma barreira, impedindo que o carbono chegue até a superficie onde
seria removido pelo sputtering e reacbes com o hidrogénio. As analises GDOS confirmam
esta afirmacdo pois em amostras que apresentam camadas de compostos bem definidas o nivel
de descarbonetacdo € menor do que em materiais com a presenca da camada de difusdo
somente. Enquanto corpos de prova apresentando somente uma camada de difusdo o perfil de
carbono é decrescente em direcdo a superficie, amostras com a presenca da camada de
compostos apresentam um perfil de carbono mais retilineo. Comparando-se amostras
nitretadas com 10, 25 e 75% de N, (Fig. 4.15 - 4.17) verifica-se que o nivel de
descarbonetacdo € menor para tratamentos com 75% de N,. Deve-se considerar que com 0
aumento de nitrogénio, diminui-se o teor de hidrogénio, reduzindo-se assim o efeito
descarbonetante do gas de tratamento. Contudo a influéncia da camada de compostos deve ser
considerada. Em adi¢do ao pico que normalmente ocorre abaixo da camada nitretada, nas
figuras 4.16 e 4.17 observa-se um pico de carbono dentro da camada na interface da camada
de compostos y’ com a zona de difusdo. Este pico indica que a camada de compostos esta

funcionando como uma barreira impedindo que o carbono se difunda até a superficie.

Assim, verificamos que a presenca da camada de compostos impede a saida do carbono
para o exterior, que desse modo, em altas temperaturas ira precipitar nos contornos dos gréos
como cementita. Esta afirmacdo é confirmada comparando-se as micrografias de amostras
nitretadas em 550°C, 25 % N, por 1 e 2 horas (fig. 4.8 e 4.9). Para duas horas de tratamento,
onde ocorre a presenca de uma camada de compostos do tipo y’ bem definida, o nivel de

precipitacdo é significativamente maior do que para a amostra nitretada por 1 hora.

Analisando o efeito da pressdo do gas de tratamento (fig. 4.20 — 4.23) verifica-se que para
baixas temperaturas (400°C) amostras nitretadas em 200 Pa apresentam um maior nivel de
descarbonetacdo do que amostras nitretadas em 900 Pa. Contudo, para temperaturas de 500°C
as diferencas sdo pequenas. E proposto que a baixa pressio aumenta a taxa de

descarbonetacdo devido a menor condensacdo de particulas. Edenhofer® sugere que se a
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pressdo do gas € ajustada para baixos valores (reduzida densidade de particulas), as particulas
arrancadas tem mais longo "caminho médio livre" (mean path free), com menor possibilidade
de colisdo. Desse modo o0s 4&tomos removidos podem mover-se para mais longe diminuindo a
possibilidade de redeposicdo na superficie. Contudo, para as condicGes testadas verificou-se
um pequeno efeito da pressdo na descarbonetacdo. Acredita-se que a temperatura sendo
suficientemente alta para uma boa difuséo e o teor de hidrogénio elevado para reagir com o

carbono na superficie a pressdo tenha menor influéncia.

De acordo com os resultados aqui apresentados, verifica-se que para o aco AlSI M2, os
fatores que mais afetam o fendmeno de descarbonetacdo sdo a temperatura, a composicao do
gas de tratamento e a presenca da camada de compostos. Com a elevacdo da temperatura a
difusdo do carbono é aumentada exponencialmente facilitando a migracdo para a superficie
onde €é arrancado pelo bombardeamento i6nico. O hidrogénio reage com o carbono na
superficie e evita a condensacdo enquanto que a presenca da camada de compostos atua como
uma barreira evitando que o carbono chegue até a superficie. Assim a sua presenca é
indesejada quando se quer o0 maximo de descarbonetacdo. Das condi¢des testadas, a mais
desfavoravel, foi a nitretacdo na temperatura de 550°C utilizando 75% de nitrogénio no gas de
tratamento. Nessa situacdo, acredita-se que uma quantidade significativa de carbono seja
liberada devido a reacdo dos carbonetos com o nitrogénio e esse carbono é impedido de
chegar até a superficie aonde seria removido, devido a formacdo da camada de compostos.
Assim o nivel de precipitacdo em contornos de gréos é extremamente elevado o que reduz

sensivelmente a tenacidade da camada nitretada.

Foi reportado por Hagman'® que devido & remog#o do carbono durante a nitretacdo a
plasma e a consequente formacao do gradiente de concentracdo entre a superficie e regides
mais profundas da camada, o carbono se difundiria somente em direcdo a superficie evitando,
dessa forma, a ocorréncia do pico de concentragdo do carbono abaixo da camada nitretada.
Contudo observa-se que a regido mais rica em carbono esta presente em todas as amostras
nitretadas. Para o trabalho de Hagman, foram realizadas nitretagcfes com tempos de
tratamento superiores a 10 horas. Desta forma como a profundidade de analise GDOS situou-
se em torno de 100 um e as camada formadas foram superiores a esse valor, o pico de
carbono néo foi observado possivelmente devido a analise ndo ter atingido uma profundidade
suficiente. Conforme os resultados aqui apresentados observa-se que o pico de carbono abaixo

da camada nitretada esta sempre presente.
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5.4 - TENSOES RESIDUAIS

As medicBes realizadas na superficie das amostras indicam a presenca de tensdes
residuais compressivas com os valores mais elevados para amostras nitretadas em baixas
temperaturas. Tensdes residuais ocorrem quando existe a tendéncia de porces do material em
assumir diferentes volumes e séo impedidas por forcas coesivas. Na nitretacdo ocorrem
principalmente devido ao gradiente de composi¢do da camada superficial em direcdo ao
substrato (tensdo composicional) e aos diferentes coeficientes de expansdo térmica linear das
fases presentes e substrato (tensdo térmica). A tensdo térmica na camada é induzida durante
resfriamento da temperatura de nitretacdo até a temperatura ambiente. O gradiente de
composicdo ocorre devido a presenca de um perfil de concentracdo do nitrogénio de modo
gue o conteldo aumenta em direcdo a superficie externa. Uma vez imposta uma forca coesiva
entre a camada e o substrato através de uma acomodacdo elastica, uma tensdo compressiva
paralela a superficie ocorre com uma magnitude que aumenta com a distancia da interface em
direcdo a superficie que é compensada pelo nucleo ndo nitretado que resulta com tensées
trativas. Considerando a camada nitretada apresentando um perfil de tensdes composicionais,
a camada € muito fina comparada com o substrato. Entdo, baseado em um comportamento
elastico, equilibrio mecéanico e uma distribuicdo homogénea da tensdo devido ao desajuste

camada/substrato, a camada absorve praticamente toda a deformacéo desse desajuste3¥*4.

Os menores valores de tensdes residuais para amostras nitretadas em altas temperaturas
podem estar associados com a descarbonetacdo. Em elevadas temperaturas o nivel de
descarbonetacdo é maior o que representa uma reducdo das tensdes residuais composicionais.
Desta forma a tendéncia de expansdo provocada pela adicdo de nitrogénio na camada €
amenizada pela remocdao de carbono. Analisando as amostras descarbonetadas previamente a
nitretacdo verificamos que todas elas apresentam um reduzido valor para as tensdes residuais
indicando que a remocdo do carbono exerce importante influéncia nos valores de tensdes
residuais (tabela 4.7). Contudo, observa-se que com a descarbonetacdo prévia, apesar dos
valores serem inferiores, continua a existir uma diferenga entre as tensdes residuais de
amostras nitretadas em baixas e altas temperaturas indicando que a descarboneta¢do néo é o

Unico fator a influenciar no nivel de tensoes residuais medidas.

Mittemeijer et al**>**® durante estudos da nitretacdo gasosa com amdnia, sugerem que as
reacOes de precipitacdo descontinuas na camada nitretada causam a relaxacdo das tensoes
presentes no momento da transformacéo. O correspondente decréscimo das tensdes residuais
compressivas na superficie ocorre simultaneamente com a nitretacdo de zonas mais

profundas. A expansdo da Gltima zona nitretada seria balanceada pela parcialmente relaxada
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camada superficial e o nucleo ndo nitretado. Em nitretaces prolongadas, a tensao residual da
superficie pode até mesmo reverter e se tornar de natureza trativa. Neste caso a precipitacdo
continua segue desenvolvendo-se abaixo da zona transformada, processo que é balanceado
pela agora camada superficial transformada (relaxada) e pelo ndcleo ndo nitretado. Como
resultado tens@es trativas sdo esperadas a se desenvolver na regido proxima a superficie e no

nucleo enquanto tensGes compressivas sao esperadas na zona de precipitacdo continua.

Devemos considerar que 0s processos de relaxacdo descritos anteriormente estdo
associados com tempos de tratamento longos. Contudo, para o presente caso, uma vez que 0
material tratado apresenta um elevado teor de elementos liga , € possivel que o processo de
relaxagdo inicie em tempos de tratamento menores especialmente ao empregar-se 0 processo
de nitretacdo a plasma que devido a alta concentracdo de nitrogénio na superficie do material

tratado, acelera o processo de difuséo e precipitacdo de nitretos.

Acredita-se que durante a nitretacdo em altas temperaturas ocorra uma reducdo de
tenacidade na camada junto a superficie, devido ao processo de nitretacdo, descarbonetagdo e
precipitacdo em contornos. Assim seria possivel uma acomodacdo das tensfes residuais
através de pequenas deformacdes e a formacdo de microtrincas. Esta hipotese é reforcada ao
observar-se trincas ap0s preparacdo metalografica, em amostras nitretadas em 550°C (fig.
4.48 e 4.49). As regides mais profundas da camada por apresentarem maior resisténcia
mecanica permanecem com tensfes compressivas mais elevadas enquanto que a superficie
com menor resisténcia mecanica sofre a relaxacdo. Assim, a tensdo residual total pode ser
descrita como a soma da tensdo causada pelo nitrogénio em solucdo, pela precipitacdo de

nitretos, pela redistribuicdo do carbono pelas tensdes térmicas e relaxacdo de tensdes.

Na camada nitretada as tensdes compressivas atuam grandemente em duas direcdes no
plano da superficie da amostra. A tensdo perpendicular a superficie da amostra pode ser
relaxada por expansdo. Uma vez que a formacao da cementita a partir da martensita e carbono
é acompanhada por um aumento de volume existira uma forca motriz na interface entre a zona
nitretada e 0 nucleo incentivando a precipitacdo de cementita em regides de tensdo trativa.
Desta forma o carbono liberado pela dissolugédo de carbonetos pode reduzir os seu potencial
quimico produzindo cementita nos contornos de graos prévios aonde tensdes compressivas
ndo atuam, ou seja, nos contornos paralelos com a frente de nitretagdo. Desse modo a
precipitacdo nos contornos de gréos paralelos a superficie permitem uma expansdo de volume

e como consequéncia esta € a direcao preferencial de precipitacéo.
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5.5 - DISCUSSAO GERAL

Basicamente a nitretacdo de acos pode ser dividida em dois grandes grupos. O primeiro
grupo resulta de substratos que apresentam uma dureza baixa, da ordem de 600 HV ou menos.
Neste caso um fator fundamental é a presenca de uma camada nitretada espessa para uma boa
sustentacdo™’***. A reduzida dureza do nicleo resultaria em deformagdes excessivas para
uma camada muito fina com a consequente formagéo de trincas. No segundo grupo, que inclui
0 aco AISI M2, o substrato possui uma dureza proxima de 800 HV e ndo sofre amolecimento
durante nitretacdo. Neste caso mesmo uma fina camada nitretada, € eficiente pois existe uma
boa sustentacdo por parte do substrato. Contudo, nesse grupo, um problema freqiiente é a

fragilidade da camada®******’. Algumas publicacfes®**®

sugerem que a camada de compostos
é fragil ndo sendo indicada para agos ferramentas e desta forma a presenca de somente a zona
de difusdo é sugerida. As explicacdes para a possivel fragilidade da camada de compostos ndo
sdo muito convincentes. Neste trabalho através das diferentes analises é possivel verificar que
muitos dos problemas de reducéo de tenacidade ndo sdo decorrentes da camada de compostos
mas sim de fenbmenos que ocorrem simultaneamente com a formacdo desta. Para a sua
formacdo é necessario um tempo de tratamento préximo de uma hora e inmeros fenémenos
podem ocorrer durante este tempo. Verifica-se que o principal fator para a reducdo de
tenacidade de camada nitretadas do aco AISI M2 se deve a precipitacdo de cementita em
contornos de grdos. Neste fendmeno a camada de compostos tem influéncia indireta por
impedir a descarbonetacdo. Contudo verifica-se que com o uso de baixas temperaturas de
tratamento onde a precipitacdo em contornos € evitada, sdo obtidas camadas nitretadas com a
presenca de uma fina camada de compostos e excelentes propriedades mecéanicas. As
nanoandlises indicam que a camada de compostos possui boas propriedades mecanicas
guando comparadas com a zona de difusdo. A menor dureza permite uma maior deformacéo
plastica. Este fato pode ser considerado benéfico pois a maior deformacéo plastica auxilia em
restringir a propagacdo de trincas, resultando em maior tenacidade. Também, a maior

deformacéo plastica permite uma melhor distribuicéo das tensées aplicadas.

Com o objetivo de melhorar as propriedades mecanicas da camada, diferentes tratamentos
foram testados como uma descarbonetagdo prévia a nitretacdo e a adigdo de carbono ao gés de
tratamento para produzir uma camada monofésica €. A adicdo de carbono foi totalmente

inadequada por aumentar a precipitacdo de cementita em contornos de grdos enquanto que a
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descarbonetacdo ndo apresentou beneficios significativos. Edenhofer'® sugere que a
descarbonetacdo somente apresenta efeitos benéficos se realizada juntamente com a
nitretacdo. Quando o nitrogénio é ocluido simultaneamente com a remocdo do carbono,
resulta em uma estrutura bastante estavel. Para o caso da descarbonetacéo prévia seguida com

uma nitretagdo posterior, a camada apresenta propriedades mecénicas desfavoraveis.

Beneficios significativos somente foram observados com o emprego de baixas
temperaturas de tratamento. Além da temperatura de 450°C, que demonstrou bons resultados,
ensaios de desgaste adicionais de amostras tratadas em 400°C apresentaram excelentes
desempenhos, confirmando que o uso de baixas temperaturas de tratamento é indicado para
acos rapidos. Em geral o uso de baixas temperaturas é sugerido para evitar o amolecimento do
substrato®. No presente caso o aco M2 resiste a0 amolecimento até temperaturas de 550°C e
0 emprego de baixas temperaturas de tratamento é sugerido para obter-se melhores
propriedades mecanicas da camada nitretada.

Os bons resultados apresentados durante ensaio de desgaste para amostras nitretadas em
baixas temperaturas pode ser explicado pela auséncia de precipitacdo de cementita em
contornos de graos e pelas elevadas tensdes residuais compressivas presentes na camada
nitretada. O processo de formacdo e propagacdo de trincas ocorre na presenca de tensdes
trativas e desta forma a existéncia de tensdes residuais compressivas reduz o valor de tensédo
trativa que é aplicada por carregamento externo. Da mesma forma, a presenca de um filme
continuo e de elevada dureza nos contornos de grdos é uma regido onde a fratura pode

facilmente se desenvolver e portanto deve ser evitada.

Analises de raios X mostram a presenca da camada de compostos do tipo € mesmo em
temperaturas tdo baixas quanto 350°C. Desta forma, com o uso de baixas temperaturas onde a
camada nitretada resulta em melhores propriedades mecénicas, é possivel se produzir uma
fina camada de compostos adequada para a reducdo do desgaste adesivo. Especial atencdo
deve ser tomada em ferramentas onde existe impacto, como ferramentas de corte e matrizes
de martelo, e em muitos casos 0 uso de uma camada formada somente por uma zona de
difusdo pode ser a mais indicada. Contudo acredita-se que um avanco significativo foi obtido
ao esclarecer alguns aspectos da fragilidade e comportamento triboldgico do aco rapido AlSI
M2 nitretado por plasma, que podem permitir o uso de camadas de compostos em aplicacéo

onde anteriormente acreditava-se néo ser possivel.



CAPITULO SEIS

CONCLUSOES

A partir dos resultados apresentados verifica-se que com o uso de parametros adequados,
o0 tratamento de nitretacdo € benéfico para o aco rapido AISI M2, indicando potencial para
aplicacdo em ferramentas de corte. Temperaturas de tratamento na faixa de 400°C a 500°C
resultaram benéficas enquanto temperaturas de 550°C produziram uma camada fragil. Assim,

0 emprego de baixas temperaturas de tratamento é indicado para a nitretacdo de acos rapidos.

A camada de compostos é efetiva na reducdo da tendéncia do material em aderir e soldar
nas amostras indicando potencial para um corte mais suave em mais baixas temperaturas.
Somente a zona de difusdo, sem a presenca da camada de compostos, apresentou pequeno
efeito em reduzir o coeficiente de friccdo. Assim, a zona de difusdo € indicada para reduzir o
desgaste abrasivo devido a elevada dureza e a fina precipitacdo de nitretos de liga. Contudo,
para combater o desgaste adesivo € importante a presenca de uma fina camada de compostos.

A camada de compostos ndo é estavel acima de 550°C. A sua composicao e espessura
aumentam com a elevacdo da temperatura, tempo e potencial de nitrogénio utilizados na
nitretacdo. A quantidade relativa das fases ¢ / y* presentes na camada de compostos aumenta
com a diminuicdo da temperatura e tempo de tratamento e aumenta com o aumento do teor de

nitrogénio do gas utilizado.

Para 0 ago AISI M2 nitretado, a camada de compostos apresenta dureza menor do que a
camada de difusdo. Contudo dureza e profundidade da camada ndo séo parametros adequados

para inferir o comportamento em desgaste.

Depois da nitretagdo em altas temperaturas existe uma precipitacdo significativa de
cementita nos contornos de grdos. Os materiais tratados nessas condi¢cdes falham durante

ensaio de desgaste através de uma fratura fragil intergranular. Existe, desta forma, uma forte
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indicacdo de que a precipitacdo nos contornos de graos exerce uma importante influéncia no

comportamento tribolégico do acgo rapido AISI M2 nitretado a plasma.

A formacdo da camada de compostos especialmente a fase y'- FesN exerce importante
influéncia no nivel de precipitacdo em contornos de graos atuando como uma barreira para a
difusdo do carbono até a superficie onde seria removido pelo sputtering e reacbes com o
hidrogénio. Desta forma em elevadas temperaturas (550°C) a presenca de uma camada de
compostos bem definida eleva significativamente o nivel de precipitacdo de cementita em

contornos de grdos, resultando em um decréscimo acentuado de tenacidade da camada.

O carbono liberado dos carbonetos desestabilizados para a formacgdo de nitretos na
camada nitretada atua como uma forga motriz para formar uma zona rica neste elemento e
para a precipitacdo de cementita nos contornos de gréos. Sob a agéo de tensdes compressivas,
a cementita se forma como um filme continuo ao longo dos contornos de graos paralelos a
superficie da amostra. Se a nitretacdo é conduzida sob condi¢bes aonde a camada de
compostos estad presente a descarbonetagdo é dificultada e o nivel de precipitacdo em

contornos de grdos aumenta significativamente.

O método de Indentacdes, demostrou ser um processo simples e eficiente para

comparativamente indicar reducgdes significativas da tenacidade de amostras nitretadas.

A descarbonetacdo € um processo controlado por difusdo e entdo, com o aumento da
temperatura e do tempo de tratamento, a profundidade de descarbonetacdo aumenta. Uma
menor pressao suporta a descarbonetacdo devido a menor nivel de redeposi¢do. Contudo,
verificou-se que este fator tem pequeno efeito quando comparado com outros parametros

como temperaturas e composicao do gas de tratamento.

Os principais mecanismos envolvidos na descarbonetacdo sdo o bombardeamento iénico
e as reacdes quimicas do hidrogénio com carbono na superficie da amostra. A difusdo do
nitrogénio e a interacdo do nitrogénio e carbonetos também suportam a descarbonetacao.
Contudo a condensagdo influenciada pela pressdo e mistura do gas, impede a
descarbonetacdo. Assim, os melhores parametros para a descarbonetacdo sdo baixa presséo,

elevado contetdo de hidrogénio no gas de tratamento e alta temperatura.

A introdugdo de nitrogénio e a precipitagdo de nitretos na superficie do aco AISI M2
durante nitretacdo causa uma expansdo de volume que resulta em macrotensdes compressivas

na camada com os valores mais elevados para tratamentos realizados em baixas temperaturas.
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SUGESTOES PARA FUTUROS TRABALHOS

Uma vez que o substrato possui quatro elementos de liga presentes em sua composicao,
cada um dos diferentes nitretos de liga precipitados apresentam-se em baixa concentragdo
dificultando a identificacdo pela técnica de difracdo de raios-X. Assim é sugerido um estudo
aprofundado sobre os nitretos de liga e seus efeitos nas propriedades da camada nitretada,

empregado-se microscopia eletronica de transmissao.

Na nitretacdo de acos rapidos, em geral é sugerido o emprego de tempos curtos de
tratamento e sem a presenca da camada de compostos com o objetivo de obter-se uma camada
nitretada com uma tenacidade adequada. No presente trabalho foi possivel verificar que um
dos principais fatores que causam uma reducao significativa de tenacidade é a precipitacao em
contornos de gréos que ocorre principalmente em temperaturas de tratamento de 550°C. Desta
forma sdo sugeridos testes do comportamento em desgaste de amostras com 0 emprego de
baixas temperaturas especialmente abaixo de 400°C e tempos de tratamento mais longos
superiores a 2 horas. Da mesma forma de acordo com os resultados obtidos no presente
trabalho acredita-se ser possivel o emprego com sucesso de uma fina camada de compostos
desde que seja produzida em baixas temperaturas. Contudo cuidadoso acompanhamento deve

ser realizado nesta condicdo antes de ser empregado em escala industrial.

Vaérios estudos tem sido realizados no desenvolvimento de tratamentos duplex: nitretacdo
+ recobrimentos com PVD. Foi possivel verificar que alguns dos pardmetros de tratamento
empregados para a nitretagdo, antes da deposi¢cdo por PVD, sdo inadequados. Desta forma
uma vez que a base para o recobrimento encontra-se fragil ndo sdo esperados resultados
satisfatorios. Assim é indicado que estudo realizado no presente trabalho seja empregado
como referéncia para a realizacdo de um tratamento duplex. Desta forma acredita-se que sera
possivel concentrar os esfor¢os na deposicdo de PVD e obtencdo de uma boa adeséo entre as

duas camadas, uma vez que o processo de nitrecao ja foi otimizado.
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