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RESUMO

No presente trabalho foi investigada a nitretacdo a plasma do aco rapido ASTM M2
utilizando diferentes configurac6es, envolvendo as técnicas convencional e com tela ativa. Na
técnica convencional, o material a ser nitretado atua como o catodo do sistema, sendo coberto
diretamente pela bainha da descarga luminescente. Nos tratamentos conduzidos com a técnica
de tela ativa, uma estrutura de tela em formato cilindrico atua como catodo e o material a ser
nitretado é posicionado no seu interior. Neste novo processo, como ndo ha potencial elétrico
externo aplicado aos substratos, a descarga luminescente se desenvolve apenas na estrutura da
tela, evitando problemas intrinsecos do método convencional de nitretacdo a plasma. Todos 0s
tratamentos investigados foram executados com os seguintes parametros: Temperatura de 500
°C, mistura gasosa composta 76% de volume de gas nitrogénio e 24% de volume de gas
hidrogénio e presséo de 3 milibar. Para os tratamentos com tela ativa, 0os substratos foram
mantidos eletricamente isolados. Os resultados foram comparados observando a diferenca de
método de nitretacdo (com e sem o uso de tela ativa) e a influéncia do tempo de tratamento
(variando sua duracdo em 1, 4 e 8 horas). Todos o0s experimentos foram realizados utilizando
uma fonte de poténcia de tensao retificada aplicada na tela ou nas amostras, dependendo da
configuracdo. Adicionalmente, para o tempo de nitretacdo de 4 horas uma fonte de poténcia
com tensdo pulsada também foi aplicada. As amostras nitretadas foram caracterizadas por
ensaios de rugosidade, ensaios de dureza e microdureza, microscopia Gtica, microscopia
eletronica de varredura e difracdo de raios-X. Ensaios triboldgicos para avaliagdo da resisténcia
ao desgaste das diferentes condigdes de tratamento foram conduzidos. Dentre os principais
resultados foi observada uma clara diferenca na profundidade de camada nitretada, que foi
sempre mais profunda nos tratamentos convencionais. Apesar de formadas camadas menos
profundas, as amostras nitretadas oriundas dos tratamentos com tela ativa demonstraram melhor
desempenho nos ensaios triboldgicos, resultando em taxas de desgaste até sete vezes inferior
do que as amostras do nitretadas convencionalmente, este resultado foi atribuido a ndo formacéo

da zona de compostos nas amostras nitretadas com tela ativa.

Palavras-chave: Nitretacdo a Plasma, Tela Ativa, Aco Rapido, ASTM M2,



INVESTIGATION ON ACTIVE SCREEN PLASMA NITRIDING WITH FLOATING
ELECTRICAL POTENTIAL FOR A ASTM M2 HIGH SPEED TOOL STEEL

ABSTRACT

In the present work an investigation on the plasma nitriding of ASTM M2 High-Speed
Steel using different configurations was carried out, involving traditional and active screen
techniques. In the traditional technique, the material to be nitrided act as the system cathode,
being directly covered by the glow discharge sheath. In the active screen treatments, a
cylindrical mesh structure (screen) plays the role of the cathode and the material to be nitrided
is positioned in its interior. In this new process, as there is no external electric potential applied
to the specimens, the glow discharge develops only in the screen structure, avoiding intrinsic
problems from the conventional plasma nitriding method. All the studied treatments were
carried out with the following parameters: temperature of 500 °C, gas mixture of 76 vol.-% N2
and 24 vol.-% Hz and pressure of 3 millibar. For the active screen treatments, the samples were
kept electrically insulated. The results were compared observing the differences in the nitriding
method (with and without the use of active screen) and the nitriding time influence (varying its
duration in 1, 4 and 8 hours). All experiments were carried using a rectified voltage power
supply applied to the screen or to the samples, depending on the configuration. Additionally,
for the nitriding time of 4 hours a pulsed voltage power supply was also employed. The nitrided
samples were characterized by roughness tests, hardness and microhardness tests, optical
microscopy and scanning electron microscopy, X-ray diffraction. Tribological tests to evaluate
the wear resistance of the different treatment conditions were also carried out. Among the main
results a clear difference in the case layer depth was noticed, which was always deeper in the
conventional treatments. Although forming shallower case depths, the active screen nitrided
specimens presented better performance in the tribological tests, resulting in wear rates up to
seven times lower than the wear rate for conventionally plasma nitrided samples, this result was
assigned due to the non-formation of compound layer in the active screen plasma nitrided

samples.

Keywords: Plasma Nitriding, Active Screen, High-Speed Steel, ASTM M2,
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1 INTRODUCAO

Técnicas de nitretacdo sdo utilizadas para obter melhoria de propriedades dos materiais
através de seu enriquecimento superficial com nitrogénio, industrialmente sdo bem difundidos
e aplicados os métodos de nitretacao por banho de sais, nitretacdo em meio gasoso e a nitretacédo
auxiliada por descarga luminescente, também conhecida como nitretacdo a plasma ou nitretacédo
ibnica.

Este estudo foi conduzido tendo como foco a técnica de nitretacdo a plasma, a qual teve
como pioneiro Bernard Berghaus (TYRKIEL; DEARNLEY, 1995), que investigou a utilizagdo
da descarga luminescente para tratamentos superficiais, tendo patentes registradas explorando
a utilizacéo de plasma para aplicacGes industriais desde a década de 1930 (BERGHAUS, 1937).
Neste tipo de tratamento, o material a ser nitretado é posicionado em uma cdmara de vacuo com
atmosfera controlada composta de uma mistura gasosa contendo gas nitrogénio, o equipamento
promove a aplicacdo de um potencial elétrico capaz de desencadear o regime de descarga
luminescente (plasma) sob o substrato, promovendo aquecimento e favorecendo a agdo dos
mecanismos de adsorcdo e difusdo, responsaveis pela modificacdo superficial dos substratos.
Apesar de ser bem difundida e utilizada, esta técnica possui limitagdes intrinsecas que em certas
condigBes promovem resultados indesejados nos materiais nitretados, dentre estas limitagdes
estdo danos causados a superficie devido a ocorréncia de arcos elétricos, o efeito de borda, que
ocorre devido a geometria do substrato responsavel pela concentracdo do campo elétrico em
regibes especificas resultando na ndo uniformidade das camadas formadas. Ha também o efeito
de catodo oco, onde ocorre um superaquecimento em certas regifes devido a sobreposicdo de
bainhas da descarga luminescente (ALVES; ARAUJO; SOUSA, 2013).

O método de nitretagdo com tela ativa € uma técnica recentemente desenvolvida para
contornar as limitagcdes impostas pela nitretacdo a plasma convencional, 0s primeiros registros
de sua investigacdo sdo publicados em 1999 (GEORGES, 1999). Neste tipo de nitretacédo, 0
material a ser nitretado é isolado dos potenciais elétricos responsaveis pela ionizacdo da
atmosfera, sendo nitretados durante o tratamento sob potencial flutuante ou submetidos a uma
tensdo elétrica independente (bias), ao seu redor é posicionada uma estrutura de tela de material
condutor onde sera desenvolvida a descarga luminescente. Os tratamentos foram realizados
tendo os substratos compostos pelo aco ASTM M2, um aco rapido, utilizado como material
base para a composicdo de ferramentas de corte, usinagem e como matrizes e puncdes para
aplicacdes de conformacéo a frio, condi¢cdes que promovem alto desgaste que pode ser

minimizado com auxilio da engenharia de superficie.
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1.1 OBIJETIVO

O objetivo deste trabalho é avaliar os métodos de nitretacdo a plasma convencional e com
tela ativa verificando a influéncia de parametros de tratamento nas propriedades superficiais e
no comportamento triboldgico do aco ASTM M2, a fim de identificar qual método aplicado de

nitretacdo e mais eficiente.

1.2 ESTRUTURA DO TRABALHO

O trabalho encontra-se estruturado apresentando inicialmente um capitulo de revisao
bibliografica, onde sdo apresentados aspectos relevantes do estado da arte relacionados a
pesquisa, como a aplicacdo da engenharia de superficies, sua influéncia quanto aos mecanismos
de desgaste e uma revisdo referente a nitretacdo a plasma do aco M2 ilustrando a variedade de

resultados que podem ser obtidos ao modificar os parametros de nitretagéo.

No capitulo de procedimento experimental é apresentado o material utilizado como objeto
de pesquisa, o0 equipamento onde foram conduzidos os ensaios de nitretacdo, e a metodologia

adotada para a execuc¢do dos tratamentos de nitretacdo a plasma e das analises executadas.

O capitulo de resultados e discussdo comprime os resultados referentes as analises
realizadas, bem como a argumentacdo disponivel na literatura justificando os fendmenos

observados.

Por fim sdo apresentadas as conclusdes, sugestbes para trabalhos futuros e as referéncias

bibliogréaficas.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA
Neste capitulo é apresentada uma revisdo tedrica, compreendendo conhecimentos

pertinentes ao desenvolvimento do trabalho.

2.1 ENGENHARIA DE SUPERFICIES

A definicdo classica de Engenharia de Superficies segundo Tom Bell, refere-se a aplicacédo
de praticas e tecnologias de modo a desenvolver a superficie de componentes, obtendo materiais
compdsitos cujas propriedades séo inatingiveis apenas com o material base ou da superficie
isolados (BELL, 1990). O desenvolvimento de métodos e tecnologias para melhoria das
propriedades superficiais dos materiais € de extrema importancia para diversas aplicacdes, pois
é nela onde sdo iniciados diversos mecanismos que levarao a falha dos componentes (DAVIS,
2001; ELLIOTT, 1978; GALLO, 2009).

Através da engenharia de superficies € possivel modificar propriedades mecanicas,
quimicas, elétricas, térmicas e Gticas dos materiais, como aumentar a resisténcia ao desgaste,
como exemplo, através de aumento superficial de dureza, ou melhorar a vida em fadiga através
da insercdo de tensfes residuais compressivas que retardam o surgimento e propagacéo de
trincas, pode-se aplicar revestimentos anticorrosivos ou térmicos, com melhor comportamento
triboldgico, ou até para fins estéticos (BERNAL, 2006; CZERWINSKI, 2012).

Existem quatro classificacdes dos diferentes tipos de processos da engenharia de
superficies, sd0 0S processos mMecanicos, processos quimicos, processos de recobrimento e
processos combinados. Exemplos de processo de modificagdo mecénica incluem
endurecimento por indugdo, endurecimento por chama e jateamento. Os processos quimicos
englobam de maneira geral tratamentos termoquimicos onde a superficie do substrato é
modificada através da insercdo de elementos quimicos como nitretacdo, cementacdo ou
boretagdo, que podem ser executados utilizando diferentes técnicas, como banho de sais, em
meio gasoso ou envolto em plasma. Nos processos de adi¢cdo ou recobrimento uma camada de
um material é depositada sobre o substrato, recobrindo-o, as técnicas para execucao deste tipo
de processo envolvem deposic¢éo fisica ou quimica por vapor, borrifamento por spray, pintura,
entre outras. Nos processos combinados, também chamados de tratamentos DUPLEX, duas ou
mais tecnologias de engenharia de superficies s&o aplicadas no mesmo material de forma a obter
superficies multicamadas com propriedades otimizadas, um exemplo de tratamento DUPLEX
¢ a combinacdo da nitretacdo a plasma com posterior deposicdo fisica de vapor de um

revestimento de dureza maior, onde o gradiente de dureza promovido pela nitretacdo garante
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sustentacdo de carga e evita lascamento de uma camada posteriormente depositada de maior
dureza (BERNAL, 2006; BUDINSKI, 1988; DAVIS, 2001; SANTOS, 2015).

Existe uma gama variada de tratamentos que podem ser aplicados em a¢os rapidos para
melhoria de suas propriedades visando diminuicdo da degradacdo superficial e desgaste
ocorrido durante os processos em que sdo submetidos, a engenharia de superficies de
ferramentas além de promover reducdo de custos em processos de fabricacdo também pode

melhorar a preciséo e qualidade superficial dos produtos fabricados.

2.2 DESGASTE

Desgaste pode ser definido como o dano causado a uma superficie podendo se manifestar
como perda de material progressiva causada pela interagdo mecénica devido ao movimento
relativo entre superficies ou por acdo de sélidos, liquidos ou gases em contato. A perda de
material causada por desgaste pode vir a causar falhas em componentes mecanicos (ASTM
INTERNATIONAL, 2016a).

A Figura 1 apresenta uma relagdo dos mecanismos de desgastes observados em ferramentas
envolvidas em diferentes processos de fabricacéo, os principais mecanismos de desgastes sao a
abraséo e a adesdo, que se manifestam em cerca de dois ter¢os das operagdes industriais (EYRE,

1976; ROHATGI et al., 2013) seguidos por fadiga mecénica e deformacdo plastica.

Figura 1 Quadro relacionando mecanismos de desgaste manifestados em diferentes processos de conformacéo.

Desgaste Fadiga
Abraséo Adeséo ) Deformacao

Processo Mecénica
Corte Ocorre Ocorre Ocorre Ocorre
Estampagem Ocorre Ocorre
Sinterizacéo Ocorre Ocorre Ocorre
Laminagéo Ocorre Ocorre Ocorre Ocorre
Extruséo Ocorre Ocorre Ocorre Ocorre
Forjamento Ocorre Ocorre Ocorre Ocorre
Injecdo Ocorre Ocorre

Fonte: (PODGORNIK; LESKOVSEK, 2015), adaptado.

Budinski classifica os modos de desgaste em diferentes categorias: desgaste Abrasivo,
envolvendo a perda de material por acdo de particulas duras, desgaste Erosivo, que envolve a
acdo de liquidos, desgaste Adesivo, referente transferéncia de material entre superficies e o
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desgaste por Fadiga, relacionado a nucleacdo e propagacdo de trincas devido a esforcos
repetitivos, cada categoria de desgaste é classificado em subdivisfes resumidas na Figura 2.

Figura 2 Quadro de classificacdo os tipos de desgaste segundo Budisnki.
Abrasivo Erosivo

Por acdo de particulas e superficies duras N )
. _ Por acéo de fluidos
contra superficies macias
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Fonte: (BUDINSKI, 1988), adaptado.

2.2.1 Desgaste abrasivo

Budinski descreve o desgaste do tipo Abrasivo, apesentado na Figura 3, como o desgaste
causado por particulas ou protuberdncias duras com angulos agudos que sdo forcadas e
movimentadas ao logo de uma superficie sélida, produzindo cisalhamento do material
danificado, este tipo de desgaste pode se manifestar como abrasao de baixa tensdo (low stress),
abrasdo de alta tensdo (high stress), goivadura (gouging) ou polimento (polishing). Diferentes
mecanismos séo utilizados para descrever o desenvolvimento do desgaste abrasivo, dentre eles
estdo: Aragem, quando o material é deslocado de um sulco para seus lados, fragilizando
superficialmente a regido deformada; Formacdo de Cunha, ocorre dependendo da forca de
deslocamento da particula abrasiva sobre a superficie, causando acimulo de material deslocado
do sulco para a frente da particula abrasiva; Corte, quando a particula abrasiva causa lascamento
e remocao de material da superficie; Microfratura, presente em materiais frageis, ocorre quando

0 grdo abrasivo aplica forcas que excedem o limite de resisténcia a fratura (BUDINSKI, 1988).



21

Além da dureza, que é o fator mais importante relacionado a este tipo de desgaste, 0
modulo de elasticidade, limite de escoamento, limite de resisténcia a fratura, microestrutura e
composicao também influenciam. Diferentes estratégias podem ser utilizadas para reduzir o
desgaste abrasivo, além da selecdo adequada do material podem ser aplicados tratamentos
superficiais (DAVIS, 2001).

Figura 3 Apresentacdo do desgaste do tipo abrasivo.
Esquerda: Desenho ilustrativo de uma particula abrasiva sendo movimentada ao longo de uma superficie
causando desgaste da mesma. Direita; MEV de uma superficie danificada por abrasdo.

Fonte: Figura esquerda: (BUDINSKI, 1988); Figura direita: (DAVIS, 2001).

2.2.2 Desgaste erosivo

O desgaste Erosivo ocorre em superficies solidas atraves de sua interacdo com fluidos,
pode ser causada por um fluxo de particulas solidas, liquidas ou uma mistura de particulas
liquidas e sélidas (slurry). A Figura 4 apresenta o mecanismo de perda de material, causado por
repetidos impactos de particulas em uma superficie, um exemplo de aplicacdo de desgaste
erosivo € o jateamento de areia. Mesmo sem a presenca de particulas solidas, o desgaste erosivo
pode ocorrer por meio de cavitagdo, dano causado pelo colapso de bolhas perto de uma
superficie, onde a velocidade do fluxo do meio liquido para a regido ocupada pela bolha é tdo
alta que acaba afetando a superficie (ROHATGI et al., 2013).
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Figura 4 Apresentacdo do desgaste do tipo erosivo.
Esquerda: Ilustracdo do desgaste na parede de uma tubulagdo causado pelo fluxo de particulas liquidas e sélidas.
Direita: Fotograﬁa de uma tubulaco perfurada internamente devido ao fluxo erosivo de alta velocidade.
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2.2.3 Desgaste adesivo

Com o movimento relativo entre superficies pode ocorrer ligacdo localizada devido ao
contato intimo entre materiais similares ou que possuem afinidade, gerando o desgaste adesivo
por soldagem em estado sélido, onde as particulas de uma superficie sdo removidas e aderidas
a outra, transferindo material, causando também o surgimento de particulas livres que ficam
temporariamente aderidas e desprendidas, este tipo de desgaste pode evoluir para desgaste

abrasivo. A Figura 5 apresenta este tipo de desgaste.

O desgaste adesivo pode manifestar-se como vibracional, por emperramento, oxidativo
(suave) e escoriacdo (severo). No desgaste suave a taxa de oxidacdo do material se mantém
conforme a taxa de desgaste, e 0s 6xidos apresentam comportamento lubrificante. No desgaste
severo a taxa de oxidagédo ndo é suficiente para manter uma camada protetiva, 0 que ocasiona
0 contato intimo entre as superficies, aumentando o desgaste pelo movimento relativo. O
desgaste por escoriagdo caracteriza-se pelo surgimento de fragmentos e protuberancias grandes,
facilmente visiveis em ambas superficies de contato, ocorrem devido a altas cargas e deficiéncia
na lubrificacdo. No desgaste vibracional, superficies projetadas para serem estaticas séo
submetidas a cargas ciclicas e ocorre o surgimento de microtrincas e de detritos de 6xidos
formados e fraturados das superficies oscilantes. De forma geral, para reduzir os efeitos de
desgaste adesivo deve-se evitar 0 contato direto de materiais similares deslizantes, e é
recomendavel a utilizacéo de lubrificacdo (DAVIS, 2001; PAZ, 2016).
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Figura 5 Representacdo do desgaste do tipo Adesivo.
Superior: lustracdo do desgaste adesivo. Inferior: Microscopia eletrénica de varredura evidenciando particulas
aderidas em uma trilha de desgaste obtida por ensaio tribolégico.

Adesao
Fonte: Figura superior: (BUDINSKI, 1988; DAVIS, 2001), adaptado; Figura inferior: (TRAVI, 2016).

2.2.4 Desgaste por fadiga

No tipo de desgaste por fadiga a perda de material é ocasionada devido a aplicacdes
ciclicas de tensbes, comum em rolamentos e engrenagens, a Figura 6 ilustra este tipo de
desgaste, que se desenvolve devido & nucleacgdo e propagacao de trincas pela aplicacdo de carga
que leva ao eventual desprendimento de particulas do material. Podendo ser classificado como
pitting, formacéo de cavidades oriundas do surgimento de trincas subsuperficiais; Lascamento,
onde trincas subsuperficiais severas promovem o desprendimento de matéria superficial,
especialmente em materiais revestidos; Por impacto, onde choques repetidos geram deformacao
plastica localizada e impulsionam a propagacdo de trincas desencadeando o pitting e
lascamento; E o desgaste por brinneling, deformacéo plastica por aplicacdo de carga excessiva
em estado estacionario (BUDINSKI, 1988).

Figura 6 llustracdo do desenvolvimento do desgaste por fadiga.
Aplicacdo de Carga Nucleagdo da Trinca Propagacgdo da Trinca Desprendimento de

{/ Material

Fonte: (NPTEL, 2013), adaptado.
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2.3 DESCARGA LUMINESCENTE PARA TRATAMENTOS EM PLASMA

O estado de plasma, ou descarga luminescente, ocorre através da adi¢do de energia em um
gas gerando particulas eletricamente carregadas (ionizadas). Um dos métodos utilizados para
geracdo sustentada da descarga luminescente em processos de engenharia de superficies
consiste na aplicagdo de um campo elétrico em um meio gasoso. A presencga do campo elétrico
causa a aceleracdo de particulas portadoras de carga presentes no gas que colidem em outras
particulas presentes no proprio gas ou nas superficies dos eletrodos, as interacdes energéticas
entre as particulas em colisdo geram o carregamento de novas particulas provocando um
fendmeno de ionizagdo em avalanche (CONRADS; SCHMIDT, 2000).

A Figura 7 ilustra os diferentes regimes de descarga elétrica em ambientes gasosos com
diferenca de potencial aplicada entre eletrodos em um sistema de corrente continua (DC),
dependendo da poténcia® fornecida para o sistema, a descarga se comporta de maneiras
diferentes, identificadas como regimes de descarga elétrica.

Figura 7 Relacéo Tenséo X Corrente Elétrica e os diferentes tipos de descarga elétrica.

Andmala Arco

Corona

2000 —

Townsend

\

Subnormal

Tens&o Elétrica [V]
&
o
|
—
1

1000 —

800 -

| )\/ | | |
10 10" 10° 10
Corrente Elétrica [A]
Fonte: (FRIDMAN; KENNEDY, 2004; PAVANATI, 2005), adaptado.
Ao aumentar gradualmente a poténcia fornecida em um meio gasoso controlado ocorre a

ionizacdo do gas que se manifesta em variados regimes de descarga. O primeiro regime de

! Poténcia elétrica instantanea, obtida pelo produto entre a corrente elétrica e a tensdo elétrica (FINK; BEATY,
2006).
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descarga autossustentada ocorre quando se ultrapassa a rigidez dielétrica do meio (breakdown
voltage), neste regime chamado de Descarga de Townsend, a tensdo elétrica fica estavel com o
aumento da poténcia, apresentando aumento uniforme da corrente, o0 posterior aumento de
poténcia resulta na transicdo para descarga luminescente. No regime Subnormal ocorre reducédo
da tensédo com o aumento de corrente, que se estabiliza no regime Normal posterior, nestes
regimes a regido luminescente ndo cobre o eletrodo por inteiro, com o0 aumento de poténcia a
luminescéncia acaba cobrindo totalmente o catodo, mudando o comportamento do sistema para
de descarga An6mala (destacada na Figura 7), € neste regime que sdo mais comumente
conduzidas aplicagdes e processamento de materiais (como o processo de Nitretacdo a Plasma).
Na regido da descarga Andmala o comportamento tensdo versus corrente ocorre de maneira
diretamente proporcional, o posterior aumento de poténcia do sistema resulta na descarga de
Arco, ocasionado por nova liberacdo de elétrons em avalanche causados por efeitos
termidnicos, onde ha brusca reducdo da tensdo elétrica e aumento de corrente, este tipo de
regime deve ser evitado por causar danificacdo dos eletrodos e substratos submetidos aos
tratamentos devido a geracao de calor onde a temperatura localizada chega a ser da ordem de
5000 °C (pontualmente). Para evitar a transi¢do da descarga para o regime de arco sdo utilizados
resistores que limitam a corrente elétrica, também se pode interromper o fornecimento de
energia por curtos periodos de tempo antes que ocorra a transicdo para 0 regime de
(CONRADS; SCHMIDT, 2000; EDENHOFER, 1974 apud PAVANATI, 2005).

2.4 NITRETAC}AO A PLASMA

A nitretacdo a plasma é um processo termoquimico que consiste na introducdo de Nitrogénio
no material tratado por auxilio da acdo da descarga luminescente. O método convencional de
tratamento utilizando fonte de tensdo continua (Direct Current - DC) é um dos primeiros
processos desenvolvidos de modificacdo a plasma de superficies, adotado industrialmente
desde a década de 1980 (ZHAO et al., 2006).

O plasma, ou descarga luminescente, conhecido como 0 quarto estado da matéria é
constituido de géas ionizado. Em tratamentos termoquimicos € originado dentro de cAmaras de
vacuo com pressdo controlada. Um potencial elétrico € aplicado na cAmara, sendo as paredes
eletricamente aterradas formando o anodo e um eletrodo posicionado no interior da camara é
conectado ao polo negativo da fonte de poténcia, tornando-se o catodo do sistema, os elétrons
ganham energia cinética ao acelerar pelo espaco no interior da camara e podem causar
dissociacéo e ionizacdo ao colidir com as moléculas do gés presente (FANCEY; MATTHEWS,
1987; NAZ et al., 2015a).
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Para realizacdo do tratamento de nitretacdo a plasma, no método convencional, o material a
ser nitretado (substrato) € posicionado dentro da camara junto ao eletrodo negativo (catodo), a
pressdo interna é controlada na ordem de unidades a dezenas de milibares e mantendo vazéo
continua do gas de tratamento (geralmente uma mistura gasosa contendo os gases Nz e H2). A
aplicacdo de potencial entre os eletrodos da camara desencadeia a descarga luminescente, 0s
tratamentos sdo conduzidos no regime de descarga andmala sustentada, quando todo o catodo
é inteiramente coberto pela descarga luminescente, com tenséo e corrente elétricas apresentando
relacdo diretamente proporcional (ASM INTERNATIONAL, 1994; JINDAL, 1978).

Um equipamento para realizacdo de tratamentos de nitretacdo a plasma (ilustrado de forma
simplificada na Figura 8) é constituido de uma cdmara que durante o tratamento fica em baixa
pressdo com o auxilio de uma bomba de vacuo, esta cdmara possui canais de vazao dos gases
que serdo utilizados durante o tratamento e canais para passagem de instrumentagéo utilizada
no controle dos parametros de processo, como sensores de pressao e temperatura. No interior
da camara existe uma estrutura para o posicionamento dos substratos a serem nitretados, esta
estrutura fica conectada a um dos polos da fonte de poténcia, geralmente o polo negativo
(catodo), e € isolada da carcaca do equipamento que fica conectado ao outro polo da fonte
(anodo). Deve ser utilizado um elemento resistivo entre a fonte de poténcia e um dos eletrodos
para que o tratamento se mantenha no regime de descarga anémala. Diferentes tipos de fontes
de poténcia podem ser empregados, como fonte de corrente continua DC, pulsada, semi-

pulsada, retificada, entre outros.

Figura 8 Ilustracdo simplificada apresentando as partes de um equipamento utilizado para nitretacdo a plasma.

/,———\ egend

1 - Estrutura externa da camara
2 - Janela

3 - Base

4 - Plataforma porta-amostras
2 i | 5 - Eletrodo negativo (catodo)
6 - Saida para bomba de vacuo
5 I - Passagem para sensores

3 8 - Termopar
6 H F 1H 9 - Passagem de entrada de gases

7 g 10 - Fonte de poténcia
11 - Aterramento do potencial
positivo (anodo)

L1

Fonte: Autor.
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Durante o tratamento, diferentes mecanismos sdo apontados para descrever como ocorre
a transferéncia de massa da atmosfera ionizada para os substratos. O modelo de Koélbel,
mencionado por Alves (ALVES, 2001) é considerado 0 modelo mais genérico e aceito para
explicar a acdo da nitretacdo a plasma: Os fons acelerados contra a superficie dos substratos
transferem energia cinética no impacto, produzindo aquecimento, criagdo de defeitos na rede
cristalina e extracdo de atomos da superficie (pulverizacdo/sputtering), os &tomos arrancados
reagem com as espécies ativas presentes na descarga luminosa formando compostos (nitretos
metaestaveis) que se depositam na superficie do substrato, os compostos depositados se
recombinam para a formagao de nitretos mais estaveis ocasionando um excesso (saturacéo) de
nitrogénio que se difundird para o interior do substrato ou voltara para a atmosfera. Outros
modelos que descrevem os fendmenos e mecanismos do processo de nitretacdo a plasma séo:
modelo de pulverizacdo e recombinacdo, implantacdo idnica de nitrogénio, bombardeamento

de particulas NmHn" e adsorcao de particulas neutras e ionizadas (LI; BELL; DONG, 2002).

Os diferentes fendmenos que ocorrem na regido da descarga proximo a superficie
durante o tratamento sdo categorizados em quatro estagios por Walkowics (WALKOWICZ,
2003), ilustrados na Figura 9: no 1° estagio o estado de plasma é desenvolvido, governado por
colisGes idnicas no gas de tratamento, moléculas ionizadas de gas nitrogénio (N2"), moléculas
neutras (N2), &tomos (N) e ions de Nitrogénio (N¥) sdo as principais espécies presentes; O 2°
estagio ocorre na regido de queda catddica?, neste estagio o nitrogénio é transportado até o
substrato na forma de particulas ionizadas que sdo aceleradas bombardeando a superficie e
transferindo energia cinética, esta transferéncia de energia promove o aquecimento do
substrato; O 3° estagio é referente a interacdo das espécies ativas com a superficie do substrato,
neste estagio dois mecanismos atuam: adsor¢do fisica, devido a implantacdo ibnica com a
formacdo de defeitos cristalograficos do tipo Frenkel e adsor¢do quimica, que ocorre pela
reatividade do substrato com ions oriundos de moléculas dissociadas; O 4° estagio ocorre com
o desenvolvimento da zona afetada pelo tratamento, neste estagio ocorre a difusdo interna das
particulas adsorvidas superficialmente e é gerado o gradiente de concentracdo de nitrogénio no

substrato.

2 A regido de queda catddica (cathode fall region) é a regido periférica do catodo que durante o regime de descarga
andmala apresenta reducéo da intensidade do campo elétrico proporcional ao aumento da distancia da superficie.
A variagdo do campo elétrico promove a aceleragdo de espécies ativas contra a superficie do cadtodo (CONRADS;
SCHMIDT, 2000; SPASOJEVIC et al., 2012).
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Figura 9 llustracdo dos diferentes mecanismos responsaveis pelas modificacfes superficiais segundo Walkowics.
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Difusdo
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Fonte: (WALKOWICZ, 2003), adaptado.

Durante o tratamento ocorre a aceleracdo de ions de nitrogénio que colidem contra a
superficie do substrato, promovendo pulverizacdo (sputtering) e aquecimento, 0s atomos
pulverizados reagem com ions presentes no plasma e sao adsorvidos na superficie do material,
0 aumento de temperatura permite que espécies de nitrogénio sejam liberadas para o interior do
substrato por meio de difusdo, causando a modificacdo superficial (ALMEIDA; COSTA;
MILAN, 2015; NAZ et al., 2015a) a colisao das particulas aceleradas também causa destruicdo
da camada passiva de acos de alta liga, favorecendo a penetracdo do nitrogénio no material

submetido ao tratamento (NAZ et al., 2015b).

Sé&o trés os principais mecanismos responsaveis pelo aumento de dureza em materiais
nitretados: Formacgdo de solucdo solida de compostos de nitrogénio (incluindo camada de
compostos e zona de difusdo); Formacéo de finos precipitados de nitretos com elementos de
liga que agem dificultando o deslocamento de discordancias na matriz cristalina; Geragéo de

tensdes residuais compressivas na camada nitretada (AKBARI et al., 2010).

A nitretacdo a plasma esta presente em diversos setores industriais compreendendo a
industria automotiva, mecanica, hidraulica, de conformacao, siderdrgica e alimentagédo, 0s
tratamentos podem ser aplicados em moldes, matrizes, puncdes, ferramentas de corte e

usinagem, injetoras, componentes de maquina e proteses (BERGMANN; TIER, 2005) também
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pode ser utilizada para reparar danos causados por fadiga (ALSARAN et al., 2004), e pode ser
combinada com outros tratamentos para obter materiais com propriedades superficiais
antibacterianas e resistentes ao desgaste para uso em aplicacdes biomédicas (DONG et al.,
2011).

Quando comparado com processos tradicionais de nitretagdo (como nitretacdo gasosa
ou nitretacdo em banho de sais) o processo a plasma apresenta diversas vantagens, como a nao
poluicdo do meio ambiente, menores tempos de tratamento, menor consumo de energia e a
possibilidade de tratar materiais em baixas temperaturas (NISHIMOTO; TOKUDA,
AKAMATSU, 2009).

A modificagdo superficial na nitretacdo é controlada principalmente pela difusdo do
nitrogénio no aco e a profundidade da zona afetada pelo tratamento é influenciada por diversos
parametros, dentre eles: tempo de tratamento, temperatura, pressao e composi¢do do gas,
densidade de poténcia, tamanho e formato da cdmara de vacuo (OZBAYSAL,; INAL; ROMIG,
1986; REMBGES; OPPEL, 1993).

A nitretacdo a plasma modifica a superficie do substrato formando camadas densas e
compactas sem que ocorra distor¢do, quando realizada em agos, geralmente s&o originados dois
tipos de camadas distintas: A zona de compostos (também conhecida como camada branca)
localizada na superficie, é constituida principalmente pelos (carbo) nitretos € (Fe2,3(C)N) e/ou
v’ (FesaN), apesar de apresentar alta dureza, pode ser fragil, porosa e indesejada, dependendo da
aplicacdo. Abaixo da zona de compostos é formada a zona de difuséo, onde estdo presentes
nitretos formados com elementos de liga e nitrogénio em solucdo sélida na matriz, esta camada
tem papel crucial para o aumento de dureza e da resisténcia do material nitretado. Dependendo
da selecdo de parametros pode-se evitar a formacao da zona de compostos, resultando em uma
camada nitretada composta apenas pela zona de difuséo (AGHAJANI; BEHRANGI, 2017,
NAZ et al., 2015b).

A Figura 10 apresenta o diagrama de equilibrio do sistema Fe-N. Os tratamentos de
nitretacdo investigados no presente estudo foram realizados na temperatura de 500 °C, pode-se
observar nesta faixa, que o nitrogénio se dissolve em ferro em concentra¢@es de até 0,1%, o
aumento de concentracdo de nitrogénio resulta na formacao de nitretos de fase y* (FesN) e, com
concentracfes acima de 6%, sdo formados nitretos de fase & (Fe2-3(C)N), além disso, €
importante salientar que serdo formados diversos nitretos com elementos de liga do material

nitretado que n&o estdo apresentados neste diagrama. Com 11% de concentracao de nitrogénio
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é formada a fase { (Fe2N), raramente presente e discutida na literatura sobre nitretacdo de acos
(ROCHA, 2000; VOORTHUYSEN; CHECHENIN; BOERMA, 2002).
Figura 10 Diagrama de equilibrio Fe-N.
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Fonte: (VOORTHUYSEN; CHECHENIN; BOERMA, 2002), adaptado.

Com relagdo ao material tratado, sua geometria, tamanho e até o posicionamento dos
substratos no interior do equipamento de nitretacdo a plasma comprometem a distribuicdo de
temperatura em sua superficie resultando na ndo homogeneidade do tratamento (SKONIESKI
et al., 2008a). Alves, Silva e Martinelli (ALVES; DA SILVA; MARTINELLI, 2001) apontam
que a ndo uniformidade resultante dos tratamentos é resultado da densidade de corrente e a taxa
de pulverizacdo na superficie das amostras, parametros que sao influenciados pela distribuigéo
de ions e do campo elétrico nas proximidades da superficie, parametros que apresentam
comportamento andémalo onde duas superficies se encontram. Como 0s substratos sdo
submetidos a potencial catodico durante o tratamento, outros problemas inerentes ao processo
ocorrem, como dano superficial causado por arcos elétricos, regides de eroséo superficial (efeito
de borda), superaquecimento por sobreposic¢do da bainha do plasma (efeito de catodo oco), e
dificuldade de realizacdo de tratamento de substratos com formatos variados. Para contornar
estes problemas, processos de nitretacdo a plasma modificados foram desenvolvidos, onde a
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geracdo da descarga luminescente ndo ocorre diretamente sobre o substrato (LI; BELL; DONG,
2002; ZHAO et al., 2006).

2.5 NITRETACAO A PLASMA COM TELA ATIVA

Na nitretacdo a plasma com tela ativa, o potencial catodico é aplicado em uma estrutura de
tela posicionada no interior da camara, durante o tratamento os substratos ficam posicionados
na regido interna da tela e sdo mantidos isolados eletricamente dos eletrodos, desta forma a
descarga luminescente se forma sobre a tela e ndo diretamente sobre os substratos. Este método
de tratamento pode ser utilizado para tratar superficialmente diversos tipos de materiais,
incluindo acgos carbono, acos de baixa liga, acos ferramenta, acos inoxidaveis, até materiais
poliméricos e ndo condutores (LI, 2010). A Figura 11 ilustra comparativamente os arranjos do
interior do equipamento de nitretacdo a plasma para execucdo de tratamentos nos métodos

convencional e com tela ativa.

Figura 11 llustragdo comparativa dos arranjos para execugdo de tratamentos de nitretacdo a plasma nos métodos
convencional (esquerda) e com tela ativa (direita).
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Fonte: Autor.

O calor necessario para que ocorra a difusdo do nitrogénio nos substratos € gerado pelo
plasma na tela, sendo transferido por meio de radiacdo para as pecas em tratamento. Neste tipo
de tratamento, efeitos indesejaveis normalmente presentes nos tratamentos convencionais sao
eliminados, como dano causado por arcos elétricos e efeito de borda nas pecas sendo tratadas.
As caracteristicas construtivas das telas posicionadas ao redor dos substratos durante o
tratamento geram confinamento eletrostatico que contribui para a uniformidade do plasma
(GALLO; DONG, 2010; LI; BELL; DONG, 2002).

Como no método com tela ativa, o substrato ndo sofre os efeitos diretos da descarga

luminescente e 0s mecanismos responsaveis pela modificacdo superficial apresentam
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diferencas com relacdo ao método convencional, tais mecanismos, apresentados por Hubbard e
colaboradores para descrever os principios de transferéncia de massa de nitrogénio no método

com tela ativa sdo resumidos em trés eventos distintos, ilustrados na Figura 12:

No evento (A), as espécies ativas de nitrogénio (Nx") formadas apds o desenvolvimento da
descarga luminescente na superficie da tela, sdo aceleradas através dos orificios em direcdo aos
substratos. Se houver energia suficiente para as espécies percorrerem a distancia da tela até o

substrato pode haver o impacto e deposicao na superficie do substrato.

No evento (B), a descarga luminescente desenvolvida resulta em aceleracéo de espécies (Nx)
em direcdo a prépria tela, o impacto gera pulverizacdo do material da tela (Mt) que podem se

depositar nos substratos.

No evento (C), uma porcao das espécies ativas aceleradas do Evento (A) sdo recombinadas
com elétrons presentes na atmosfera e se tornam espécies neutras, estas espécies transferem
mais energia ao colidir contra a superficie do substrato por ndo sofrer acdo do campo elétrico,

transferindo material.

Figura 12 llustragéo dos mecanismos de transferéncia de massa para a nitretagdo com tela ativa.
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Fonte: (HUBBARD et al., 2010).

Zhao e colaboradores (ZHAO et al., 2006) descrevem um modelo semelhante intitulado de
“modelo modificado de pulverizagdo-adsorcdo-dessor¢do” (modified sputtering-adsorption-
desorption model), neste modelo, as particulas (ions e atomos) do material pulverizado da tela

adsorvem atomos de nitrogénio e sdo as principais responsaveis pela transferéncia de nitrogénio
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da atmosfera para os substratos, quando estas particulas instaveis ricas em nitrogénio sao
depositadas na superficie do material, o excesso de nitrogénio é disperso, difundindo para o

interior da matriz devido ao efeito da temperatura e diferenca de concentracdo quimica.

A deposicéo de material oriundo da tela em substratos submetidos a diferentes tratamentos
foi observada em diversos casos, tornando a técnica de nitretacdo com tela ativa uma possivel
alternativa para a técnicas tradicionais de deposicéo de filmes finos. Gallo e Dong (GALLO;
DONG, 2010), verificaram a formacé&o de nitretos de ferro na superficie de substratos de vidro,
Fernandes (FERNANDES et al., 2017), apresenta a deposicdo de filmes finos de cobre,
oriundos do material da tela ativa em substratos de vidro. Crespi (CRESPI et al., 2011)
apresenta que a utilizacdo de uma tela ativa feita de grafite pode sintetizar filmes de nitreto de

carbono (CN) sobre substratos poliméricos.

Yazdani (YAZDANI et al., 2011) reporta que a utilizacdo de uma tela composta de titanio
pode resultar na deposicdo de nano particulas de nitreto de titanio (TiN) na superficie dos
substratos, variando o tempo de tratamento é possivel controlar a espessura e o tamanho dos
grdos formados, o nitreto de titdnio € um material com baixo coeficiente de atrito, alta
resisténcia a corrosdo e ao desgaste adesivo, comumente aplicado na superficie de ferramentas
para obter aumento de vida util. As técnicas convencionais de deposi¢do para este tipo de
camada séo as técnicas de deposicdo quimica por vapor (CVD — Chemical Vapor Deposition),
que exige alta temperatura e deposicgéo fisica por vapor (PVD — Physical Vapor Deposition),
que apresenta problemas no revestimento relacionados a geometria do substrato

(principalmente no revestimento interior de furos estreitos).

Dalke (DALKE et al., 2018) apresenta que a utilizacdo de estruturas de fibra de carbono na
forma de tela ativa (ou de placas perfuradas) durante tratamento de nitretacdo a plasma pode
resultar na formacéo de camadas nitrocarburizadas sem a necessidade de utilizacdo de gases
compostos de carbono. A adicdo de gases compostos por carbono durante tratamentos de
nitretacdo a plasma é uma estratégia conduzida para favorecimento da formacdo de
carbonitretos hexagonais de fase ¢, desejados por apresentarem maior dureza, resisténcia ao
desgaste e resisténcia a corrosdo do que a fase y’, porém a utilizagdo de tais gases pode resultar
na formagdo de fuligem no interior da camara, sobre o0s substratos, prejudicando a

homogeneidade e qualidade do tratamento.
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2.6 NITRETACAO A PLASMA DO ACO M2

O aco M2 é uma liga cléssica desenvolvida na década de 1950 pertencente a categoria de
acos rapidos, ligas desenvolvidas para serem utilizadas em ferramentas de usinagem e corte em
altas velocidades, como brocas, fresas, serras, e facas, conforme exemplifica a Figura 13. Acos
desta categoria sdo conhecidos por possuir alta resisténcia ao desgaste devido a presenca de
carbonetos estaveis em altas temperaturas. O aco M2 possui como principal elemento de liga o
Molibdénio (Mo), possuindo também altos teores de Tungsténio (W), Cromo (Cr) e Vanadio
(V) (ASM INTERNATIONAL, 2011; ROUSSEAU, 2016).

Figura 13 Diferentes ferramentas de corte e usinagem compostas de ago rapido.

Fonte: Autor.

As informacdes deste capitulo estdo separadas em partes, focando em fendémenos distintos
observados com respeito a aplicacdo da nitretacdo a plasma no aco ASTM M2 quando
submetido em diferentes parametros, métodos e condicBes de tratamentos reportados na

literatura.

2.6.1 Método convencional de nitretacdo a plasma

Ozbaysal e seu grupo realizaram diversos tratamentos de nitretacdo a plasma em diferentes
acos ferramenta (OZBAYSAL; INAL; ROMIG, 1986) onde observaram que os resultados
obtidos no aco M2 sdo sensiveis a concentracdo parcial de Nitrogénio no gas de tratamento,
este comportamento também foi reportado por Rocha (ROCHA, 2000).

Tratamentos realizados utilizando mistura gasosa composta com alto teor de gas nitrogénio
(76% gas N2 e 24% gas H2) resultam na formacdo da camada de compostos, enquanto
tratamentos utilizando mistura gasosa com baixo teor de nitrogénio (apenas 5% de gas Nz e
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95% de gas H2) apresentam apenas na formacdo da zona de difusdo, metalografias da secdo
transversal destas amostras sao apresentadas na Figura 14. Este comportamento é caracteristico
da nitretacdo do M2, por possuir altas quantidades de diferentes elementos formadores de
nitretos, o que leva a uma alta incorporacdo pelo material do nitrogénio da atmosfera de

tratamento quando comparado a outros acos menos ligados.

Figura 14 Secdo transversal de amostras de ago M2 submetidas a tratamentos de nitretacdo a plasma.
Esquerda: Amostra submetida a tratamento com alto teor de gés nitrogénio, com formagao de camada branca.
Direita: Amostra submetia a tratamento com baixo teor de nitrogénio, com formacao apenas de zona de difuséo.
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Fonte: (ROCHA, 2000), édaptado.

Dentre os elementos presentes na composi¢do do M2, o Carbono é um elemento que dificulta

a difusdo do Nitrogénio, porém a presenca de Tungsténio e Molibdénio (que possuem forte

interagdo com o Carbono e baixa com o Nitrogénio) favorecem a formacao de carbonetos

estaveis enquanto o Nitrogénio se combina com Vanadio que apresenta alta interacdo com o
Nitrogénio (OZBAYSAL; INAL; ROMIG, 1986).

2.6.2 Efeitos de tensdes residuais e do acabamento superficial

Rocha (ROCHA, 2000) conduziu tratamentos de nitretacdo a plasma em amostras do ago
M2 apresentando diferentes acabamentos superficiais pré-nitretacdo obtidos através de
lixamento com diferentes granulometrias, com jateamento controlado e com polimento. Como
resultado foram detectadas tensdes residuais compressivas e maior concentracao superficial de
nitrogénio nas amostras lixadas e jateadas, o perfil de concentracdo de nitrogénio também foi

afetado dependendo condicéo superficial prévia.

Em (HIRSCH et al., 2004) foi investigada a influéncia do estado superficial com respeito a
tensdes residuais na formacao de camadas nitretadas no aco M2, para isso foram executados
tratamentos de nitretacdo a plasma por com diferentes tempos na temperatura de 500 °C
utilizando-se uma mistura gasosa pobre em nitrogénio (5%) a fim de evitar a formacéao da zona
de compostos. As amostras estudadas foram previamente temperadas e preparadas por
jateamento de alumina e polimento apresentando diferentes estados superficiais, além disso, foi
desenvolvido um dispositivo para aplicar tensdes de dobramento durante a execugdo das

nitretacOes a plasma, apresentado na Figura 15.
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Figura 15 llustracdo do dispositivo utilizado por Hirsch e colaboradores para execucao de experimentos de
nitretacdo sob aplicagdo de tensBes trativas e compressivas.
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Fonte: (HIRSCH et al., 2004).

O gréfico da Figura 16 o trabalho de Hirsch e colaboradores apresenta os resultados
referentes a profundidade de camada nitretada. Destaca-se que amostras polidas que por
apresentarem menores tensdes residuais superficiais originaram camadas nitretadas com maior
profundidade. Comparativamente, os substratos nitretados sob aplicacdo de tensdes trativas
resultaram em camadas mais profundas do que os substratos nitretados sob tensbes
compressivas, indicando que o estado superficial de tensdes do substrato pode acelerar ou
retardar a velocidade de difusdo interna. Independente do estado de tensbes foi observado

aumento de dureza para todas as amostras.

Figura 16 Profundidade da zona de difusdo avaliando influéncia de tens@es residuais observado por Hirsch e
colaboradores.
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Fonte: (HIRSCH et al., 2004), adaptado.
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2.6.3 Efeitos da microestrutura prévia do substrato

Akbari e colaboradores (AKBARI et al., 2010) investigaram a resposta de um tratamento de
nitretacdo a plasma no agco M2 com respeito a microestrutura inicial dos substratos, para isso
foram conduzidos experimentos em amostras previamente tratadas termicamente por
recozimento e por témpera e revenimento. A nitretacdo a plasma foi conduzida em potencial
flutuante, utilizando mistura gasosa composta 25% de N2 e 75% de H2 sob presséo de 7,5 Pa,
utilizando uma fonte RF de 13,56 MHz com poténcia de 750 W e aquecimento externo auxiliar
para controle de temperatura independente da poténcia do plasma. A temperatura de tratamento
foi de 450 °C durante 8 horas. Como resultado ndo foi observada a formacao dos nitretos tipicos
€ e v’ de agos nitretados (ou formaram em pouca quantidade ndo detectada), enquanto em
amostras recozidas pode-se observar por difracdo de raios-X a formacéo de picos referentes as
fases € e y’. Com relacdo a dureza, apos nitretacdo foi observada dureza superficial de 1600
HVo,025 para a amostra previamente temperada e revenida e 1100 HVo,025 para amostra recozida,
em comparacdo com a dureza pré-nitretacdo dos substratos, representando respectivamente

aumento de 50% e 330%, a Figura 17 apresenta os perfis de microdureza discutidos.

Figura 17 Perfis de microdureza de amostras nitretadas de aco M2 oriundas de diferentes tratamentos térmicos.
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Fonte: (AKBARI et al., 2010).
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A resposta ao tratamento de nitretacdo com relacdo a microestrutura do material é
atribuida a trés principais fatores: Diferenca no coeficiente de difusdo do nitrogénio (devido a
diferenca de microestruturas), formagéo de precipitados de nitrogénio na zona de difuséo e
diferentes estados de tensdes residuais (que dificultam a difuséo de nitrogénio em direcéo ao

nucleo do substrato).
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2.6.4 Nitretacdo a plasma com tela ativa

Em (NAZ et al., 2015b) é relatada a realizagdo de tratamentos de nitretacdo a plasma no aco
M2 utilizando a técnica de tela ativa (quando o substrato é nitretado em potencial flutuante e a
descarga luminescente é desencadeada em uma tela metalica posicionada em seu redor). Foi
observada influéncia do tempo e presséo nos resultados, a mistura gasosa utilizada foi composta
50% de gas H2 e 50% de gas N2, com o0s tratamentos executados na temperatura de 500 °C.
Notou-se que ha um tempo de tratamento ideal para que se obtenha os melhores resultados com
respeito ao aumento de dureza, sendo que para 0s experimentos conduzidos, as maiores
medicBes de dureza foram obtidas nos tratamentos realizados com 2 horas de duracéao (gréafico
apresentado na Figura 18), para tempos mais longos, com as condi¢bes de tratamento
investigadas, a dureza diminuiu decorrente de fragilizacdo da camada nitretada atribuida ao

aumento do tamanho de gréo.

Figura 18 Grafico da evolucdo da dureza em relacdo ao tempo de nitretacdo apresentado por Naz e
colaboradores.
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Fonte: (NAZ et al., 2015b), adaptado.

Doyle e colaboradores também investigaram a aplicacdo de nitretacdo a plasma com tela
ativa no aco M2 (DOYLE et al., 2011), tendo como objetivo obter camadas nitretadas com
caracteristicas proprias para aplicacdo em ferramentas de corte pois o0s tratamentos
convencionais promovem fragilizacdo devido a geometria do gume, além disso € gerada uma

superficie com bom acabamento superficial capaz de reduzir o desgaste causado pelos processo
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de corte e usinagem. Foram realizados tratamentos de nitretacdo a plasma com duracéo de 30
minutos, utilizando mistura gasosa composta de 70% H2 e 30% N2 nas temperaturas de 480 e
570 °C. Foi concluido que as condicdes de tratamento, incluindo como o baixo potencial de
nitrogénio do gas utilizado e o design da tela ativa acabaram por ndo permitir a formacéo de

uma camada nitretada de espessura desejada.

2.6.5 Comportamento tribolégico

Mohammadzadeh e coautores conduziram estudos com relacdo ao desgaste de amostras de
M2 temperadas, revenidas e nitretadas a plasma com diferentes proporcGes de gas N2 na mistura
gasosa (MOHAMMADZADEH; AKBARI; DROUET, 2014), para os parametros de nitretacdo
foram variadas a proporcéo de gas N2 entre 25, 50 e 75 %, com balanco de Hz, com tempo de
tratamento foi de 8 horas, temperatura de 450 °C e presséo de 7,5 Pa. Para verificacdo da
aplicacdo dos tratamentos de nitretacdo quanto a resisténcia ao desgaste foram conduzidos
ensaios tribologicos de deslizamento rotatorio do tipo esfera-sobre-disco, com carga de 8 N,
velocidade de 30 rpm por 1000 metros, os dados das trilhas de desgaste foram adquiridos por
perfilometria tridimensional e podem ser observados na Figura 19, nota-se que a trilha de
desgaste é mais profunda na amostra ndo nitretada, comparando o volume desgastado de todos
0s ensaios conduzidos, foi observado aumento de resisténcia ao desgaste entre 20% e 90%,
sendo que o volume de material desgastado aumentou diretamente proporcional ao aumento da
porcentagem de gas N2 na mistura gasosa do tratamento.

Figura 19 Trilhas de desgaste no aco M2 nitretado a plasma com diferentes proporcdes de gas N-.
25%N,- 75%H, 50%N,-50%H, 75%N,-25%H,
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Experimentos conduzidos por Tier e colaboradores avaliaram o desgaste em substratos de
aco M2 submetidos a diferentes tratamentos de nitretacdo a plasma utilizando mistura gasosa
composta 25% de N2 e diferentes tempos de tratamento (TIER, 1998). Os ensaios de desgaste
foram conduzidos com uma configuragdo de roda sobre plano, onde o material da roda era
composto de aco AISI 4340 e o plano era o substrato de M2 nitretado. Os resultados foram
separados em trés categorias. A primeira categoria compreende ao a¢o ndo nitretado e aos acos
nitretados em baixa temperatura (450 °C) que apresentaram apenas a formacdo da zona de
difusdo (sem a formag&do da camada branca), nestas condi¢des foi observado grande desgaste
por adesdo do material da roda. A segunda categoria compreende 0s substratos nitretados em
alta temperatura (550 °C) que apresentaram a formacdo da camada branca fragil apresentada na
Figura 20, a fragilizacdo dos contornos de grdo promoveu a formacdo de fraturas que
influenciam negativamente no comportamento triboldgico, agravando o desgaste e
apresentando grande perda de volume. As amostras do terceiro grupo foram resultantes de
tratamentos em média temperatura (500 °C) onde foi obtida a camada branca de forma
controlada, mantendo a tenacidade, os resultados de desgaste dos materiais deste grupo

reduziram ambos 0os mecanismos de desgaste por adesdo e por lascamento.

de uma amostra de aco M2.

Figura 20 Fragiliza¢do ocorrida nos contornos de grdo da camada nitretada
F = .;»,.: % B YOI W T

. £y

P

20xUi x1.5080

*



41

A influéncia da variacdo de parametros de processo de temperatura e pressdo quanto ao
desgaste no aco M2 nitretado a plasma foi investigada por Pessin (PESSIN et al., 2000). Foram
realizados tratamentos utilizando mistura gasosa composta de 25% de N2 com balan¢o em Hz
durante 60 minutos nas temperaturas de 450 e 500 °C com pressOes de 3, 4 e 9 mbar. Para
verificacdo do desgaste foram realizados testes tribolégicos de disco-contra-superficie. Como
resultados foi notado que os tratamentos conduzidos em menor temperatura (450 °C), nas
pressdes de 4 e 9 mbar ocasionaram a formacédo da camada branca composta apenas por nitretos
de fase €, enquanto os tratamentos na temperatura de 500 °C apresentaram a formacao de ambos
nitretos € ¢ y’. Para o0s tratamentos em 2 mbar ndo houve formacdo da zona de compostos e a
maior profundidade das camadas nitretadas foram obtidas nos tratamentos realizados com 4
mbar de pressao. As trilhas de desgaste ensaiadas podem ser visualizadas nas imagens de MEV
da Figura 21, na amostra ndo nitretada foi observado o maior coeficiente de atrito (de 0,95),
que pode ser o fator responséavel pelo surgimento de particulas desgastadas por adesdo, 0s
tratamentos conduzidos em maiores pressdes (4 e 9 mbar) apresentaram o0s melhores
comportamentos triboldgicos durante os ensaios, com coeficiente de atrito de 0,25, resultando
em desgaste homogéneo, ja nas amostras nitretadas com a menor pressao (2 mbar) foi

observado o coeficiente de atrito de 0,8 resultando em desgaste acentuado e lascamento.

Figura 21 Imagens de MEV apresentando 0 desgaste em amostras de ago M2 nitretadas em dlferentes condicoes.

Fonte: (PESSIN et al., 2000).

2.6.6 Comportamento em cOrrosédo

A aplicagdo de agos rapidos como ferramentas de corte é executada em velocidades
relativamente elevadas e, deste modo, tendo em vista que altas temperaturas sdo atingidas na
regido de corte o processo deve ser conduzido com auxilio de liquidos refrigerantes, o que gera
preocupacdo por danos causados por corrosao e oxidacdo, assunto abordado por Vakili e
colegas (VAKILI; AKBARI; MOHAMMADZADEH, 2015): Com respeito a resisténcia a
corrosdo do aco M2 nitretado a plasma, os autores apontam que diversos estudos apresentam
que maior resisténcia a corrosdo é obtida com a formacdo da camada de compostos que atua
como uma barreira agindo contra a acdo corrosiva do meio, entretanto com relacéo a resisténcia

ao desgaste, a camada de compostos geralmente € indesejada devido a sua natureza fragil.
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Os resultados observados foram obtidos conduzindo os tratamentos com 0s seguintes
parametros: Diferentes proporc¢des de N2 na mistura gasosa, variando entre 25, 50 e 75 %, com
balanco de Hz, tempo de tratamento de 8 horas com temperatura em 450 °C e presséo de 7,5
Pa. A camada branca originada foi removida através de polimento com pasta de diamante,
resultando apenas na zona de difusdo no material nitretado. Testes de corrosdo foram
conduzidos utilizando um potenciostato, os resultados estdo apresentados na Figura 22

resumidos em valores de densidade de corrente e imagens obtidas por microscopia Gtica.

Figura 22 Resposta ao ensaio de corrosdo do aco M2 nitretado por diferentes parametros.
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Fonte: (VAKILI; AKBARI; MOHAMMADZADEH, 205), adaptado.

A concentracdo de nitrogénio afeta a resisténcia a corrosdo da zona de difuséo, o ensaio
conduzido na amostra oriunda do tratamento com composi¢do gasosa de 25% N2 apresentou
melhoria de resisténcia a corroséo, entretanto os tratamentos com 50% e 75% de N2z reduziram
a resisténcia a corrosdo, apresentando corrosdo mais severa do que em comparacdo com 0
substrato ndo nitretado. Como conclusdes atribuiu-se a melhoria na resisténcia a corrosdo obtida
no tratamento de 25% N2 devido a formacdo de nitrogénio em solugdo sélida na matriz. Nos
outros tratamentos, com o aumento do fluxo de nitrogénio ocorreu a formacéo de carbonitretos
com elementos de liga da matriz, ocasionando empobrecimento da matriz ferritica superficial

em elementos de liga responséveis por manter a resisténcia a corrosao.
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2.6.7 Comportamento em fadiga

Acos rapidos podem ser produzidos por metalurgia do p6, apresentando melhor distribuicdo
dos carbonetos de sua composicdo, a eficiéncia na realizacdo do tratamento de nitretacdo a
plasma em ferramentas de aco M2 produzidas por metalurgia do pé foi comprovada em (JURCI
et al., 2003). Estes autores relatam a utilizacdo de duas configuragdes de nitretacdo a plasma
em puncgoes de ago M2, a primeira configurago refere-se a um tratamento a 500 °C conduzido
utilizando uma mistura gasosa com proporc¢des N2:Hz de 1:3 durante 60 minutos, a segunda
configuracdo utilizou a mesma mistura gasosa, porém a 530 °C por 120 minutos. Ambos
tratamentos resultaram na formacdo de camada branca, entretanto a segunda configuracédo
resultou em camadas mais profundas e fases mais ricas em nitrogénio. Os pungdes foram
submetidos a ensaios industriais, um puncdo nao nitretado apresentou vida Util para producéo
de 3100 pecas, enquanto o punc¢do nitretado pela primeira configuracdo teve a vida (util
estendida capaz de produzir 65000 pecas, ja o puncdo submetido a segunda configuracdo de
nitretacdo foi capaz de produzir 46600 pecas antes que houvesse falha. Estudando as falhas foi
concluido que a fratura nos puncgdes nitretados iniciou-se abaixo da superficie, ja no puncgéo
ndo nitretado as trincas surgiram na superficie e se expandiram, isso ocorreu, pois, as tensées
residuais compressivas resultantes da nitretacdo a plasma compensaram o carregamento do
processo, entretanto a presenca ciclica de tensdes trativas levou ao surgimento de trincas por

fadiga abaixo da superficie, na regido ndo afetada pela nitretacao.

2.6.8 Aplicagdo da nitretacdo a plasma em ferramentas

Rocha apresenta resultados da aplicacdo da nitretacdo a plasma com relagdo ao
comportamento em usinagem do aco M2 (ROCHA; STROHAECKER; HIRSCH, 2003). Neste
trabalho foi observada a influéncia de diferentes acabamentos superficiais prévios. Amostras
circulares e brocas de centro de aco M2 temperadas e revenidas foram preparadas por
lixamento, polimento e por jateamento de areia. Os tratamentos de nitretacdo a plasma
utilizaram como parametros misturas gasosas com 5% e 76% em volume de gas N2 com balanco
de gés Hz, presséo de trabalho de 5 mbar, tempo de tratamento de 30 minutos nas temperaturas
de 400 e 500 °C. Como resultado os tratamentos com gés rico em nitrogénio resultaram na
formagdo de zona de compostos formada por nitretos €, enquanto nos tratamentos conduzidos

com a mistura pobre em nitrogénio ndo foi verificada formacédo de zona de compostos.

Foram realizados testes de furacdo com as brocas contra material de aco 1050, realizando
600 furacbes com cada broca, medindo o desgaste das arestas de corte a cada 100 furacdes, na

Figura 23 ¢é apresentada uma face de corte de uma broca, antes e depois da realizacéo de testes
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de furagdo. O maior desgaste observado ocorreu nos primeiros 100 furos, sendo que as brocas
sem preparacdo (como recebidas), nitretadas com gas de 76% N2 e temperatura de 500°C
apresentaram o maior desgaste e as amostras jateadas e nitretadas com mistura gasosa de 5%

N2 resultaram na menor taxa de desgaste.

Figura 23 Arestas de corte de brocas nitretadas antes (esquerda) e ap6s (direita) realizacdo de 100 perfuracgdes.

Fonte: (ROCHA; STROHAECKER; HIRSCH, 2003).

Nas amostras nitretadas com mistura gasosa de 76% de N2 ocorreu a formacao de redes de
precipitacdes nos contornos de grao, que levaram as maiores taxas de desgaste. A formacao de
uma fina camada de compostos reduziu a forca necessaria para realizagdo dos furos. Foi
concluido que a realizagdo de jateamento de areia antes da submissdo dos substratos para o
tratamento de nitretacdo a plasma, apesar da formacao de camadas nitretadas menos profundas,
mostrou-se benéfica para a reducdo do desgaste por promover na superficie a ocorréncia de
tensdes residuais compressivas que reduzem a formacéo e crescimento de trincas, alem disso,
0 jateamento de areia em brocas promove remocdo de material sobreposto resultante de

deformac0es plasticas nas arestas de corte, resultando em aumento de vida dtil.

2.6.9 Tratamentos combinados de nitretacdo e deposi¢do (DUPLEX)

Rousseau conduziu tratamentos de nitretacdo a plasma em brocas de ago M2 acompanhada
de posterior deposicdo de filmes finos configurando um tratamento DUPLEX (ROUSSEAU,
2016; ROUSSEAU et al., 2015). Com relacdo aos resultados, o tratamento combinado de
nitretacdo com PVD de uma camada de TiAIN obteve-se aumento de vida util acima de duas
vezes quando comparado aos tratamentos simples de apenas nitretacdo ou apenas deposicéo.
Os autores apresentam que a nitretacdo a plasma tem a capacidade de providenciar uma
superficie menos propensa a deformacdes plasticas durante a operagédo de corte, melhorando o
suporte e sustentacdo de carga para a camada depositada, na Figura 24 é apresentada a se¢do
transversal da aresta de corte de ferramentas ensaiadas, comparando o desgaste nos casos de

tratamento combinado e com apenas deposigéo.
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Figura 24 Secéo transversal da aresta de corte de ferramentas com tratamento combinado de nitretagdo com
deposicao de TiAIN por PVD (esquerda) e apenas com deposi¢do PVD (direita).

Apenas Deposi¢do de TiAIN

ﬁ
i

Fonte: (ROUSSEAU, 2016; ROUSSEAU et al., 2015), adaptado.

Experimentos semelhantes foram conduzidos por (KWIETNIEWSKI et al., 2004),
combinando nitretacdo a plasma convencional com revestimento PVD de TiN, os parametros
de tratamentos foram selecionados para gerar uma camada nitretada composta apenas pela zona
de difuséo (sem a formacgdo da camada branca). Os parametros de tratamento devem ser
selecionados de forma a evitar fragilizacdo da regido do gume devido ao efeito de borda, que
durante o tratamento gera aumento de temperatura localizada e formag&o de precipitados em
contornos de grdo que resultam na reducdo da vida util da ferramenta, para evitar estes
problemas os autores sugerem a realizacdo de nitretacdo a plasma em condi¢cbes menos
agressivas, reduzindo a temperatura, menor tempo de tratamento e menor poténcia aplicada. Os
autores apresentaram que uma selecéo especifica de parametros de tratamento, com reducéo de
tempo, temperatura e concentragdo de nitrogénio na mistura gasosa pode resultar em uma
superficie capaz de melhorar a adesdo da camada depositada em ferramentas de corte e melhorar

seu desempenho, como apresentado no grafico da Figura 25.

Figura 25 Comparacdo do desempenho de ferramentas de com tratamento DUPLEX e apenas revestido.
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Fonte: (KWIETNIEWSKI et al., 2004), adaptado.
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Hacisalihoglu e colaboradores realizaram em um estudo recente sobre a aplicagéo de
diferentes tipos de revestimentos combinados com nitretacdo a plasma no ago M2 a fim de
verificar a resisténcia ao desgaste (HACISALIHOGLU; YILDIZ; ALSARAN, 2017). As
amostras investigadas foram previamente nitretadas a plasma e a secdo transversal de uma
amostra nitretada pode ser visualizada na Figura 26, os pardmetros de tratamento selecionados
resultaram em camadas nitretadas com 10 um de zona de compostos ¢ 170 um de zona de

difusao.

Figura 26 MEV da secdo transversal de uma amostra de aco M2 nitretada a plasma apresentando camada branca.

kv 2 mm | E

Fonte: (HACISALIHOGLU; YILDIZ; ALSARAN, 2017), adaptado.

Os diferentes revestimentos investigados (TiN, AITiN, TiCN e CrN) foram aplicados
utilizando a técnica PVD assistida por arco catddico, sobre substratos com e sem nitretacdo
prévia. Foram executados ensaios para verificacdo da resisténcia ao desgaste, conduzidos em
equipamento de deslizamento de esfera reciproco (ball-on-flat), utilizando esfera de alumina,
em condicdes a seco e lubrificado. Para os casos investigados a realizacdo de um tratamento
duplex ocasionou em efeitos negativos com respeito a resisténcia ao desgaste, mesmo
apresentando maiores leituras de dureza que os tratamentos simples. As amostras onde apenas
o revestimento foi depositado, sem a prévia nitretacdo do substrato, resultaram em menor
desgaste, isto pode ser devido a formagdo da camada branca, que resultou em baixa adeséo dos
revestimentos ao substrato pois nas trilhas de desgaste nos casos duplex foi observada
descamacdo dos revestimentos, indicando que ndo foram utilizados pardmetros adequados de
nitretacdo a plasma, o que é fundamental para obter-se resultados positivos, conforme
demonstrado em outras pesquisas (KWIETNIEWSKI et al., 2004; ROCHA, 2000; ROCHA,;
STROHAECKER; HIRSCH, 2003).
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3 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Neste capitulo € descrita a metodologia utilizada para preparacdo das amostras, execucao
dos tratamentos de nitretacdo a plasma e conducdo dos experimentos e analises realizados, bem
como detalhamento do material utilizado, a Figura 27 resume as etapas de preparacao, processo

e analises executadas.

Figura 27 Fluxograma resumindo as etapas do procedimento experimental.

Preparacio ——| Processo ——| Analises

o o Apresentagdo do Ensaios de
Analise quimica equipamento de rugosidade
nitretagao
Fabricacao das Ensaios de
amostras Detalhamento dureza e

dos tratamentos microdureza
Definigdo dos convencionais
arametros de Analises por
P e taliEn o dDetalhamento difracéio de
os tratamentos raios-X
com tela ativa
Identificacao dos ) o
tratamentos Execugéo dos Microscopia otica
tratamentos e MEV
Ensaios
tribolégicos e
perfilometria

Fonte: Autor.

3.1 PREPARACAO
3.1.1 Analise quimica
A Tabela 1 apresenta dados de composicao analisados por espectrometria de emissao
Otica obtidos utilizando o equipamento Bruker Q2 ION com o método de analise Fel100, os
dados apresentados sdo referentes as médias das composic¢Ges de quatro amostras distintas na
condicdo como recebida, também estdo apresentadas as especificacbes para a composi¢do
quimica segundo as normas americana ASTM A600 e brasileira ABNT NBR/NM 116-1.

Tabela 1 Composicdo quimica das amostras utilizadas, em porcentagem de massa.

C Si Mn Cr Mo \V W Fe
Dados analisados 0,999 0,407 0,272 3,79 4,44 1,74 6,86 80,6
Minimo 0,95 0,20 0,15 3,75 4,50 1,75 5,50 -
Norma® )
Maximo 1,05 0,45 0,40 4,50 5,50 2,20 6,75

Fonte: Normas ASTM A600 (ASTM INTERNATIONAL, 2014) e ABNT NBR/NM 116/1 (ABNT, 2005)

3 A composicdo quimica normalizada tem os mesmos padrdes tanto para a norma americana ASTM A600 (ASTM
INTERNATIONAL, 2014), como para a norma brasileira ABNT NBR/NM 116/1 (ABNT, 2005). A composicao
apresentada é referente a variacdo de liga de ago M2 com alto teor de Carbono.
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3.1.2 Fabricacéo das amostras

Todos os tratamentos foram conduzidos em amostras confeccionadas a partir de uma
barra cilindrica do Aco Rapido ASTM M2. A barra foi seccionada em formato de discos de
faces planas, estas faces retificadas e sofreram tratamento térmico de témpera a 1200 °C e triplo

revenimento a 540 °C para alivio de tensoes.

A Figura 28 apresenta um desenho das amostras utilizadas, suas dimensdes sdo 5 mm

de altura e 31,75 mm de diametro.

Figura 28 Geometria e dimensdes das amostras utilizadas, dimensdes apresentadas em milimetros.

Vista Lateral Vista Superior Vista Isométrica

@ 3175

31,75

Fonte: Autor.

O estado superficial prévio dos substratos submetidos a tratamentos de nitretacdo tém
influéncia direta na formacdo das camadas nitretadas (ROCHA, 2000), portanto, de modo a
garantir condi¢Ges de pré-tratamento semelhantes entre 0s substratos, ap6s a témpera e
revenimento, as amostras passaram por preparacdo de lixamento gradual com lixas de
granulagao 100, 240, 400, 600 e 1200, alterando a dire¢éo de lixamento em 90° a cada troca de
lixa, posteriormente foi realizado polimento com pasta de diamante de 3 um, antes da realizacéo
de cada tratamento de nitretacdo a plasma, as amostras utilizadas foram limpas com algodéo

embebido em éalcool etilico e acetona.

3.1.3 Definicdo dos parametros de tratamento

Todos os tratamentos foram executados em pressédo de 3 mbar, utilizando mistura gasosa
composta 76% de gas Nz e 24% de gas H2 com temperatura de tratamento de 500 °C. Foram
executados tratamentos nos metodos convencional e com utilizacdo de tela ativa, variando o
tempo de tratamento e a fonte de poténcia empregada, a Figura 29 resume 0s todos 0s ensaios

realizados e os parametros variados.
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Figura 29 Quadro resumo dos parametros variados nos tratamentos de nitretacdo a plasma.
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Fonte: Autor.

3.1.4 ldentificacdo dos tratamentos
Para a apresentacdo dos resultados foram atribuidas siglas para a identificacdo de cada

tratamento realizado, a Figura 30 ilustra o esquema utilizado:

e A primeira letra representa o tipo de fonte utilizado, sendo ‘r’ identificando fonte
retificada e ‘p’ fonte pulsada,

e As duas proximas letras identificam o modelo de tratamento conduzido, sendo ‘TC’
representando tratamentos convencionais ou ‘TA’ identificando os tratamentos
utilizando tela ativa;

e O ultimo conjunto de algarismos representa o tempo em horas de nitretagdo apos
atingida temperatura de tratamento.

Figura 30 Esquema para identificacdo dos tratamentos executados

xYY-Zh

Fonte de poténcia ‘ l—‘ Tempo de tratamento

r —retificada
p - pulsada

Tipo de tratamento
TC — Tratamento Convencional
TA — Tela Ativa

Fonte: Autor.

Amostras que ndo passaram por nitretagdo a plasma sao identificadas como “SN”.
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3.2 PROCESSO

3.2.1 Apresentacao do equipamento de nitretacéo

Os tratamentos de nitretacdo a plasma foram conduzidos em um equipamento
experimental desenvolvido pelo Grupo de Engenharia de Superficies (GES) com sede no
Laboratorio de Transformacdo Mecanica (LdTM) da UFRGS.

Para este estudo foram realizados tratamentos utilizando duas configuracgdes de fonte de
poténcia: retificada e pulsada, a Figura 31 ilustra a diferenca do sinal gerado para os dois tipos

de fonte.
Figura 31 llustracdo dos formatos de onda aplicado pelas diferentes fontes de poténcia.
Fonte Retificada Fonte Pulsada
Tensao Tensao
A1,
! ' Tempo
Tempo P

Fonte: Autor.

A amplitude da poténcia fornecida (e consequentemente, a temperatura durante o
tratamento) na configuracdo retificada é controlada manualmente através de um transformador
variavel. O sinal de poténcia fornecido tem formato de onda senoidal retificada e possui

frequéncia de 120 Hz.

O controle da poténcia fornecida pela fonte pulsada, além de poder ser realizada pela
variacdo da amplitude do sinal através do transformador variavel, pode ser realizada
modificando-se o ciclo de trabalho (duty cycle) do chaveamento da fonte, o sinal da fonte
pulsada tem formato de onda quadrada e opera com 10 kHz de frequéncia, a utilizagéo de uma
fonte de poténcia pulsada apresenta algumas vantagens em relacdo a fonte retificada, como

melhor controle e estabilidade da descarga anémala (PESSIN, 1999).

O equipamento, consiste de uma camara do tipo sino acoplada a uma bomba de vécuo.
A camara tem diametro interno de 630 mm e altura de 680 mm (cerca de 212 litros de volume
interno), é equipada com sistema de injecdo de gases através do uso de fluxdmetros de massa
controlados pelo médulo MKS Type 247D. O controle de pressao interno € realizado por um
sistema MKS 600 Series Pressure Controller, que controla a vazdo de saida para a bomba
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através do posicionamento angular de uma vélvula do tipo borboleta, o sistema é

retroalimentado com um mandmetro eletrdnico BARATRON.

A Figura 32 apresenta o equipamento utilizado, a seguir sdo descritas as partes rotuladas:

A. Painel com os controles e a parte elétrica da fonte do equipamento.

B. Parte superior da cdmara de vacuo, elevada;

C. Base inferior da cAmara de vacuo

D. Bomba de vacuo

E. Transformador variavel utilizado para controle de poténcia fornecida durante os
tratamentos

F. lustracdo do equipamento utilizado para o tratamento

G. Fotografia em recorte detalhado da base inferior da cdmara, onde pode ser vista a

plataforma porta amostras conectadas ao eletrodo e o termopar.

Figura 32 Fotografia e ilustragdo do equipamento utilizado para a realizacdo dos tratamentos de nitretacdo a
plasma.
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Fonte: Autor.
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3.2.2 Detalhamento dos tratamentos convencionais

No tratamento convencional de nitretacdo a plasma (TC) as amostras sdo posicionadas
diretamente na plataforma porta-amostras localizada no interior da camara de vacuo. Esta
plataforma é conectada eletricamente com o polo negativo da fonte de poténcia e € considerada
o catodo do sistema de plasma, o potencial positivo (dnodo) é conectado na carcaga externa da
camara, neste tipo de processo 0s materiais tratados sdo submetidos diretamente a acdo da

descarga luminescente.

A disposicdo de amostras para 0 método TC pode ser verificado na Figura 33, cada
nitretacdo foi conduzida com duas amostras preparadas do ago ASTM M2 em conjunto de uma
terceira amostra auxiliar utilizada para verificacdo de temperatura durante o processo. Esta
amostra especial possui um furo lateral onde um sensor de temperatura termopar tipo K com
isolacdo mineral e bainha de inconel é anexado, o termopar é protegido com auxilio de tubos

de borossilicato e migangas ceramicas.

Figura 33 Disposicdo das amostras utilizada no método TC.
A. llustracdo das amostras dispostas na plataforma porta amostras;
B. Fotografia das amostras durante a realiza¢do de um tratamento.

A Amostras

Plataforma
Porta-Amostras

Fonte: Autor.

3.2.3 Detalhamento dos tratamentos com tela ativa

No método de nitretacdo a plasma com auxilio de Tela Ativa (TA) as amostras sdo
posicionadas no interior de uma estrutura condutiva (chamada de tela ativa), e ficam em
potencial elétrico flutuante (isoladas dos potenciais elétricos da fonte de poténcia), para isso, as
amostras sao dispostas em uma base sustentada por um tubo ceramico que faz o papel de isolar
o potencial elétrico do catodo. Ao redor das pecas é posicionada a estrutura da tela ativa, neste
tipo de nitretacdo a descarga luminescente se desenvolve na estrutura externa e ndo diretamente
sobre 0 material sendo nitretado, a Figura 34 apresenta a disposi¢do das amostras e do arranjo

utilizado para os tratamentos TA.
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Figura 34 Disposicao do arranjo e disposicdo das amostras utilizado para os tratamentos AS.
A. llustracdo das amostras dispostas no arranjo utilizado;
B. Fotografia do arranjo para a realizacdo de um tratamento AS;
C. Fotografia do arranjo durante um tratamento AS.

ra Tela Ativa

Amostras
Base interna

Suporte ceramico

Fonte: Autor.

Para este estudo a tela utilizada foi construida com chapa expandida de aco Inoxidavel
306, de 1 mm de espessura, com furos em formato de losango com 6 mm de largura e 15 mm
de altura. Testes preliminares utilizando uma tela simples apresentaram taxa de aquecimento
muito lenta, portanto optou-se pela construcdo de uma tela dupla. A tela utilizada é apresentada
na Figura 35, sua geometria tem formato cilindrico, sendo a parte externa com 175 mm de
didametro, 190 mm de altura e a parte interna com 155 mm de didmetro e 170 mm de altura,
ambas as partes possuem uma tampa superior circular e um abertura lateral retangular com 50
mm de largura e 100 mm de altura, localizado 50 mm acima da base, a tela interna e externa

sdo presas com auxilio de parafusos e porcas.

Figura 35 Detalhamento da chapa expandida e da tela ativa utilizada, dimensfes apresentadas em milimetros.
A. Recorte da chapa expandida utilizada com dimensdes dos furos;
B. Desenho simplificado da tela ativa, vista lateral, cotas em vermelho referem-se as dimens6es de didmetro e
altura da tela interna; C. Fotografia da tela ativa utilizada nos tratamentos.
A - - B

155

Fonte: Autor.



54

3.2.4 Execucdo dos tratamentos
A Figura 36 resume as etapas de processo que foram executadas para a conducédo de cada

tratamento de nitretacdo a plasma realizado neste estudo.

Figura 36 Etapas de processo seguidas para realizacdo dos tratamentos.

Preparacio da Evacuacio da Alimentagao Aplicagdo de Aumento de
zémzra —> Cémgra —>| continua do Gés |—> potencial —> pressdo e
de tratamento elétrico poténcia
|
\

Desligamento

Aumento de .
—>| Tratamento [—| dopotencial >
temperatura -
elétrico

Resfriamento
em vacuo

Fonte: Autor.

A etapa de Preparacdo da Camara inicia-se com lixamento da base e da plataforma

Porta-amostras para a remogao de impurezas depositadas por processos anteriores, também é
feita limpeza utilizando algoddo embebido em &lcool etilico. Na regido da base do termopar e
no eletrodo de sustentacdo, onde o catodo e anodo sé@o muito proximos, sdo utilizados tubos de
borossilicato para protecdo contra arcos elétricos, para evitar deterioracdo do termopar pela
acdo da descarga luminescente. No prolongamento até a amostra auxiliar de verificacdo de
temperatura séo utilizadas migangas ceramicas isolantes. Apds a limpeza, as amostras alvo do

tratamento sdo posicionadas e a camara de vacuo é fechada.

Na etapa de Evacuacdo da Camara a bomba de vacuo é acionada e se aguarda até que seja

obtida pressao interna de 0,1 mbar, ap6s sdo abertas as valvulas para a Alimentacdo Continua

dos gases de tratamento. Para todos os tratamentos realizados neste estudo foi utilizada uma

mistura gasosa composta de 76% de gas nitrogénio (N2) e 24% gas hidrogénio (H2)*, durante
todo o processo o fluxo de gas é mantido com 300 (£50) sccm. A pressao de trabalho inicial é

configurada em 0,5 mbar.

Ap0s a estabilizacdo do sistema de controle de pressdo é realizada a Aplicacdo de potencial

elétrico, nesta etapa a poténcia da fonte utilizada é elevada gradualmente até que ocorra a
ionizacdo sustentada do gas (formacdo do plasma), a partir deste momento sdo anotados

4 0 uso de hidrogénio na mistura gasosa facilita a ionizacio e desencadeamento da descarga luminescente pois a
energia necessaria para que ocorra dissociacao (8,8 eV) e ionizagdo (13,1 eV) de moléculas de H, sdo menores
que para 0 gas Ny (24 e 1558 eV, respectivamente. (KARAKAN; ALSARAN; CELIK, 2002;
MOSKALIOVIENE; GALDIKAS, 2015; NAZ et al., 2015a; SKONIESKI et al., 2008b), o uso de hidrogénio
também auxilia no balanco de nitrogénio influenciando o tipo de nitretos formados e na velocidade de formagéo
de camadas, promovendo camadas mais ou menos profundas, dependendo da concentracdo, e no aumento de
dureza por causar a remogao de 6xidos superficiais que atuam como uma barreira para a difusdo do nitrogénio
(AKBARI et al., 2010).
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periodicamente dados de temperatura, tensdo e corrente elétrica, foi utilizado o médulo SECON
MCT-32 para aquisi¢do dos sinais elétricos, a Figura 37 ilustra o posicionamento dos sensores
no sistema. A tensdo RMS foi medida com as portas de voltimetro do equipamento conectadas
entre o catodo e 0 anodo da camara. Um sensor (SECOHR 50 BCI) amperimetro realizou a
leitura do sinal RMS de corrente elétrica, este sensor ndo detecta corrente elétrica abaixo de 0,5
A, para estes momentos foi considerado para fins de registro uma corrente menor que 0,4 A.

Figura 37 Desenho esquemético apresentando o posicionamento dos sensores de sinais elétricos no sistema.

WD <

-V A

Cimara

Voltimetro
de Plasma

Amperimetro

Fonte: Autor.

Apos a estabilizacdo da descarga luminescente inicia-se a etapa de Aumento de presséo

e poténcia gradual até a pressdo de trabalho. Todos os ensaios abordados neste estudo foram
conduzidos em 3 mbar de pressdo, o bombardeamento i6nico provoca o Aumento de
temperatura. Ao atingir a temperatura desejada de 500 °C é iniciada a contagem do tempo de
Tratamento. Durante o tratamento a temperatura foi controlada manualmente com variacao da
poténcia fornecida pela fonte, a temperatura variou entre 495 e 505 °C, os dados de poténcia e
temperatura durante cada tratamento foram coletados e estdo dispostos no APENDICE. Com o

fim do tempo de tratamento, é feito o Desligamento do potencial elétrico, e inicia-se a etapa de

Resfriamento em vacuo, as amostras sdo retiradas do equipamento em temperatura ambiente.

Todos os tratamentos foram executados com o reator em modo de parede fria (sem
aquecimento auxiliar na carcaca), o que pode gerar heterogeneidade de temperatura interna
devido a dissipacdo térmica pela carcaca do equipamento (SKONIESKI et al., 2008a), para
atenuar este efeito as amostras foram posicionadas equidistantes em relacdo ao centro da

plataforma.
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3.3 ANALISES
Para caracterizacdo das amostras foram realizadas andlises na superficie nitretada e na
secdo transversal. Algumas analises também foram executadas nas amostras somente com pré-
tratamento. Dentre os ensaios realizados estdo: Rugosidade; Microdureza Vickers; Dureza
Rockwell C; Difragdo de Raios-X; Microscopia Otica, Microscopia Eletronica de Varredura
(MEV), ensaio triboldgico Ball-on-Flat e Perfilometria Otica Tridimensional das trilhas de

desgaste.

Para as analises da secdo transversal as amostras foram seccionadas com disco
diamantado com auxilio da maquina de corte metalografico Allied Techcut 4, na velocidade de
200 RPM, utilizando um disco de 102 mm de diametro externo e 0,31 mm de espessura, a parte
removida foi embutida em baquelite, com a face da regido tratada acompanhada de uma chapa
metélica, a Figura 38 ilustra o processo de embutimento da amostra seccionada.

Figura 38 llustragBes dos processos de corte e embutimento das amostras para analise da se¢ao transversal.

Amostra inteira Amostra seccionada Amostra embutida

Encosto

e —

Baquelite Emﬂ;trs

Fonte: Autor.

3.3.1 Ensaios de rugosidade

Rugosidade é definida como a irregularidade de uma superficie, parametros de
rugosidade sdo calculados a partir de perfis da superficie analisada, estes perfis podem ser
bidimensionais ou tridimensionais. Para caracterizac¢ao de rugosidade dos substratos analisados
foi utilizado o método de perfilometro de contato, neste método, o perfil superficial
bidimensional é construido através de um equipamento com uma haste cantiléver equipada com
uma ponteira em formato de agulha, a ponteira é posicionada em contato com a regido a ser
analisada e a haste é deslizada paralelamente em relagcdo a superficie enquanto a ponteira é
deslocada verticalmente seguindo as irregularidades topograficas. Os deslocamentos tanto da
haste quanto da ponteira sdo registrados e € montado o perfil superficial, a Figura 39 ilustra este

processo.
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Figura 39 Aquisicéo de perfil superficial pelo método do perfildmetro de contato.
A. llustracdo do método de aquisicao de perfil de rugosidade;
B. Exemplo de perfil de rugosidade superficial.
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Fonte: Autor.

O equipamento utilizado neste estudo, apresentado na Figura 40, foi o perfildmetro de
contato Mitutoyo SJ-210, as medi¢Oes de rugosidade foram realizadas em 5 posicdes distintas
em cada amostra, com distancia analisada em cada perfil de 5 mm, os ensaios foram realizados

na velocidade de 0,25 mm/s de deslocamento da haste, utilizando ponteira com raio de 8 pm.

Figura 40 Realizac&o de ensaio de rugosidade.
A. Rugosimetro Mitutoyo SJ-210 posicionado sobre a amostra;
B. llustracdo das regides onde foram realizados os ensaios de rugosidade nas amostras.

A B

Posicoes e Sentidos
analisados

Amostra

Fonte: Autor.

Parametros calculados com base no perfil de rugosidade obtido sdo utilizados para
caracterizar a topografia analisada, os pardmetros abordados neste estudo sdo Rae Rz. Ra é a
média dos valores absolutos das ordenadas dentro do comprimento de amostragem, sendo o
parametro mais comumente utilizado em processos de controle de qualidade. Rz é a altura
méaxima do perfil de rugosidade, obtido pela soma da altura do pico mais alto e da maior
profundidade do perfil dentro do comprimento de amostragem (GADELMAWLA et al., 2002).

Os dados fornecidos pelo equipamento séo calculados com base na norma 1SO 4287:1997.
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3.3.2 Ensaios de dureza e microdureza

Dureza refere-se a resisténcia de um material a deformacdo permanente localizada
(CALLISTER; RETHWISCH, 2011), as técnicas de medicao de dureza mais comuns envolvem
a utilizacdo de penetradores com formatos padronizados que ao serem pressionados contra o
material a ser analisado, sob condi¢fes controladas, deixam uma marcacéo, cuja profundidade
ou o tamanho é medido e correlacionado com uma escala de dureza representativa (GARCIA,
SPIM; SANTOS, 2012). O formato do penetrador pode ser esférico, piramidal ou cénico. O
valor de dureza é expresso em quilogramas forca por milimetros quadrados (kgf/mm?) e a
magnitude da carga aplicada pelo penetrador pode classificar o ensaio como macrodureza (com
cargas aplicadas acima de 1 kgf), microdureza (para cargas variando de 1 gf até 1 kgf) e
nanodureza (para cargas inferiores de 1 gf) (ASM INTERNATIONAL, 2000).

Ensaios de microdureza (também conhecido como ensaio de dureza utilizando
micropenetrador) foram realizados na face nitretada® e na secéo transversal com o método
Vickers. Este método utiliza um penetrador de diamante em formato piramidal com angulo de
136° entre faces opostas, a forca € aplicada suavemente por 10 segundos. Os tamanhos das
diagonais da marcacdo em formato de losango sdo utilizados para o célculo da dureza. Nas
analises foi utilizado o microdurémetro INSIZE ISH-TDV 1000. Foram realizadas medicdes de
microdureza superficiais, ou seja, diretamente sobre a face nitretada, sendo que em cada

amostra foram realizadas 11 identacGes, em posicGes aleatorias, com carga de 100 gf.

Para verificacdo do gradiente de dureza formado na zona de difusdo pelos tratamentos
foi construido o perfil de microdureza, para isso foram realizadas medic¢Ges consecutivas de
dureza variando a posicao diagonalmente em direcdo ao nlcleo do substrato. A carga aplicada
para estes ensaios foi de 100 gf. A Figura 41 ilustra o processo de construcdo do perfil de
microdureza. Para determinacdo da profundidade de camada nitretada através do perfil de
microdureza foi adotado o método da norma DIN 50 190 parte 3 mencionada por Rocha
(ROCHA, 2000), onde a profundidade da camada nitretada € considerada até a posi¢do em que
as medicBes de dureza sdo 50 HVo,1 acima da dureza de nucleo. A dureza de ndcleo adotada
neste estudo foi considerada o valor médio de dureza de medicdes realizadas em profundidade

abaixo de 0,1 mm, onde com seguranca ndo ocorreu nitretacdo do material.

> Ap6s os tratamentos de nitretacdo a plasma as amostras oriundas dos processos convencionais apresentaram certo
ofuscamento superficial, que impossibilitou a visualizacdo com precisdo das identa¢des de microdureza, portanto
as medicdes de dureza na face nitretada foram realizadas ap6s as amostras passarem por polimento sutil.
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Figura 41 llustracdo da construcdo do perfil de microdureza na se¢do transversal.
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Fonte: Autor.

Ensaios de macrodureza foram realizados utilizando o método Rockwell C, com o
equipamento durémetro EMCOTEST Duravision. Neste ensaio € utilizado um penetrador de
diamante no formato conico de 120° com a ponta arredondada de raio 200 um. E realizada a
identacdo na amostra utilizando pré-carga de 10 kgf e carga efetiva de 150 Kgf. A profundidade
da marcagéo formada pelo penetrador é coletada para obter o valor de dureza do material. Foram
realizadas 5 medicBes em posicdes aleatdrias nas faces superior e inferior de 10 amostras
diferentes que ndo sofreram tratamento de nitretacdo a plasma. Para caracterizacdo da dureza
de nucleo das amostras que passaram por tratamento de nitretacdo a plasma foram realizadas

icd a , icdes indicadas com um “x” i i .
14 medicoes na face ndo tratada, nas posicoes indicad “x” ilustradas na Figura 42

Figura 42 Posi¢des das medicdes de dureza Rockwell C na face ndo tratada das amostras nitretadas.
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Fonte: Autor.

3.3.3 Anadlises por difracdo de raios-X
Ensaios de difragdo de Raios-X foram conduzidos para verificacdo da formacéo de

(carbo) nitretos da fase € (Fe2-3(C)N) e vy’ (FeaN) na superficie das amostras nitretadas.
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A caracterizacao de estruturas cristalinas por Difracdo de Raios-X foi conduzida em um
difratdbmetro que seguiu a geometria Bragg-Brentano. A andlise consiste na submissdo das
amostras a um feixe de raios-X cujo angulo em relacdo a amostra é variado, para cada conjunto
de planos da estrutura cristalina havera uma pequena porcentagem de cristalitos que estardo
propriamente orientados para que ocorra a interferéncia construtiva das ondas espalhadas
(difragdo) (BLEICHER; SASAKI, 2000; SPEAKMAN, 2011), os dados de intensidade das
ondas difratadas sdo coletados em cada angulo analisado para a construcdo do difratograma, a
determinacdo das fases presentes é conduzida pela comparacdo dos picos difratados com

informacdes de bancos de dados ou de publicacdes referenciadas.

O equipamento de medicdo utilizado foi o difratbmetro GE Seifiert Charon XRD M —
Research Edition, os ensaios foram conduzidos com tubo de raios-X de radiagdo cromo com
comprimento de onda Ka de 2,2897 A. Os angulos 20 analisados compreenderam o intervalo
de 35° a 166°, com espacamento de 0,02° e 200 s de tempo de coleta em cada passo. Os
difratogramas foram investigados utilizando o software PROFEX-BGMN (DOEBELIN;
KLEEBERG, 2015) com arquivos de informacdes cristalograficas (CIFs) oriundos do
Crystallography Open Database (GRAZULIS et al., 2012) e do Inorganic Crystal Structures
Database (KARLSRUHE, 2017).

3.3.4 Microscopia 6tica e MEV

Anélises metalograficas foram conduzidas na segdo transversal das amostras utilizando
microscopia 6tica (MO) e microscopia eletrénica de varredura (MEV). Ap6s o embutimento
em baquelite, a face da se¢do transversal passou por preparacdo metalografica, consistindo em
lixamento gradual, variando 90° a cada troca de lixa, sendo utilizadas lixas de granulometria
100, 220, 400, 600 e 1200 mesh, apds, com auxilio de maquina politriz, foi realizado polimento
com pasta diamantada de 3 um. Para revelacdo metalografica foi aplicado ataque quimico
utilizando reagente Nital 2%. A profundidade das camadas foi medida com auxilio do software

ImageJ. A Figura 43 ilustra a regido analisada nos ensaios de metalografia.

Figura 43 llustracdo da amostra embutida para realizacéo das anélises metalogréficas.
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Fonte: Autor.
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Para obtencdo das imagens por MO foi utilizado o microscépio OLYMPUS GX-51 em
conjunto do software AnalySIS, utilizando lentes de magnificacdo de 500 vezes. Para as
imagens de MEV as amostras tiveram de sofrer ataque quimico novamente com reagente Nital
2% com o objetivo de facilitar a observacdo da zona de compostos formada na superficie, foi
utilizado o equipamento TESCAN VEGAS3, as imagens foram obtidas com magnificagdo de
4000 vezes para analise geral e cerca de 13000 vezes para visualizacdo mais detalhada.

3.3.5 Ensaios triboldgicos e perfilometria tridimensional

Ensaios triboldgicos de deslizamento reciproco ball-on-flat (esfera sobre plano) foram
conduzidos para verificar a resisténcia ao desgaste das amostras. O ensaio, ilustrado na Figura
44 consiste no deslizamento linear reciproco controlado de uma esfera contra uma superficie,
que para este estudo compreende as amostras nitretadas, promovendo a formacgéo de uma trilha
de desgaste. Para quantificacdo do desgaste ocorrido nas amostras foi realizada perfilometria
Gtica tridimensional da superficie das trilhas de desgaste.

Figura 44 llustracdo do ensaio tribolégico de deslizamento reciproco ball-on-flat.
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Fonte: Autor.

Os ensaios foram conduzidos no equipamento tribdmetro CETR, utilizando os parametros
utilizados em trabalho anterior realizado por Travi (TRAVI, 2016). As esferas utilizadas foram
de alumina com didmetro de 4,76 mm, durante o ensaio foi aplicada carga de 6 N em uma trilha
com distancia de 4 mm na frequéncia de 4 Hz durante 30 minutos, resultando da distancia total
de 57,6 de deslizamento para cada trilha. Foram realizadas quatro trilhas em cada amostra

nitretada com polimento sutil, todos os ensaios foram conduzidos a seco.
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Cada trilha foi analisada com auxilio do interferémetro perfildometro Bruker Contour Elite,
areas da secdo transversal de 5 regides de cada trilha de desgaste foram obtidas com auxilio do
software ImageJ e utilizadas para os calculos de perda de volume. A Figura 45 apresenta uma

perfilometria obtida da regido central de uma trilha de desgaste.

Figura 45 Perfilometria tridimensional de uma trilha de desgaste.
Superior: Vista isométrica da trilha de desgaste;
Inferior: Vista lateral da trilha de desgaste, a parte destacada em verde é a area da secdo transversal de uma
regido da trilha de desgaste utilizada para o célculo de perda de volume.

Fonte: Autor.

Para estimar a perda de volume foi utilizada a equacéo ( 1 ) recomendada pela norma ASTM
G133 (ASTM INTERNATIONAL, 2016b).

Ve =A.L (1)
Onde
Vs € 0 volume desgastado, em mms;

A é a area média da secdo transversal da trilha de desgaste, em mm2 e

L é o comprimento da trilha de desgaste, em mm.

Archard e Hirst (ARCHARD; HIRST, 1956), em respeito ao desgaste de metais em
condi¢des sem lubrificacdo definem o desgaste como sendo o resultado do dano localizado

através de partes deslizantes em regides onde ha contato verdadeiro. Observando que as



63

asperezas de uma superficie se deformam sob uma carga podendo gerar particulas de desgaste
a cada contato, a equacdo ( 2 ) (equacdo de Archard) é apresentada:

_ KsP
Pm’

(2)

Onde
W é o volume desgastado;
s é a distancia de deslizamento;
P é a carga aplicada;
P € 0 fluxo do material mais macio e
K é a taxa de desgaste, uma constante que apresenta a probabilidade de ocorrer

desgaste a cada contato.

A taxa de desgaste K foi obtida utilizando a equacdo ( 3 ) apresentada por (LEPICKA;
GRADZKA-DAHLKE, 2016), esta equagéo ¢ desenvolvida na teoria sobre desgaste de Archard

e relaciona o volume perdido com a forca do ensaio e o comprimento total do deslizamento:

K ¢ a taxa de desgaste, em mm3/Nm;
Vi € 0 volume desgastado, em mms;
P é a forca normal aplicada durante o ensaio triboldgico, em N e

s é o comprimento total percorrido durante o ensaio tribolégico, em m.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 INSPECAO VISUAL

A Figura 46 apresenta o aspecto superficial representativo de amostras no estado pré-
tratamento (ou seja, sem nitretacdo, SN), oriundas dos tratamentos de nitretagdo a plasma
convencional (TC) com uma hora de duracdo e com tela ativa (TA) com quatro horas de

duracdo. A diferenca no aspecto superficial resultante de cada tipo de tratamento é notavel.

As amostras que foram tratadas com plasma convencional (TC) apresentam, apds o
tratamento, coloracdo diferenciada entre a regido central e a regido mais proxima da borda,
sendo a regido central apresentando tons avermelhados e a regido da borda tons escurecidos, no
local onde ocorre a mudanca de coloracédo estdo localizados os anéis de erosdo, caracteristicos
da acdo do efeito de borda. Segundo a literatura, nesta regido a camada formada pela nitretacdo
é descontinua o que acaba afetando a dureza e a resisténcia a corroséo do substrato (LEPICKA;
GRADZKA-DAHLKE, 2016).

Nas amostras oriundas dos tratamentos com auxilio de tela ativa (TA) ndo ha distincao entre
a coloracdo da regido central e da borda do substrato e, além disso, as amostras permanecem
com um aspecto mais brilhante, ou menos fosco, comparativamente as amostradas TC, sendo
que foi observado leve alteragdo de coloracgdo para tons de azul claro em relacéo ao estado pre-
tratamento.

Figura 46 Aspecto superficial das amostras.

Fonte: Autor.

4.2  ANALISE DE RUGOSIDADE
A Figura 47 exibe graficamente os dados das medidas de rugosidade Ra e Rz realizadas nas
amostras apos cada tratamento. Os dados referentes as amostras sem nitretacdo (SN) foram

obtidos através de leituras de rugosidade de quatro amostras distintas que passaram pelos
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processos de lixamento e polimento de preparacdo de amostras para posterior tratamento de
nitretacdo a plasma.

Figura 47 Graficos dos dados de rugosidade Ra (esquerda) e Rz (direita) plotados em relagéo ao tempo de
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Fonte: Autor.

Diferentes fendmenos afetam a rugosidade em tratamentos de nitretagdo a plasma
(MOHAMMADZADEH; AKBARI; DROUET, 2014):

. Por diferencas nos coeficientes de expansao térmica entre os diferentes nitretos e a
matriz, devido ao aumento ndo isotropico e nem homogéneo dos grdos que compdem 0s

diferentes nitretos;

. Pulverizacdo causada pela colisdo das particulas aceleradas contra o substrato, gerando
uma eroséo superficial;

. Redeposi¢do do material pulverizado na superficie.

Como nos tratamentos realizados com tela ativa o substrato ndo fica submetido a
pulverizacdo, a variacdo de rugosidade pode ser atribuida apenas a expansdo volumétrica da
matriz causada pela difuséo do nitrogénio (AKBARI et al., 2010).

Pode-se observar comparativamente que o comportamento é semelhante tanto para as
medidas dos parametros Ra tanto para as medidas do parametro Rz. Comparando o tipo de fonte
de poténcia empregado, as menores leituras de rugosidade sdo oriundas das amostras
submetidas aos tratamentos com a fonte pulsada, isto é devido a natureza de seu funcionamento,

onde ocorre o chaveamento do fornecimento de energia elétrica em alta frequéncia, com o
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desligamento do fornecimento de energia a cada ciclo o mecanismo de formacdo de arcos

elétricos é interrompido e a degradacao superficial dos substratos é reduzida (PESSIN, 1999).

Analisando os tratamentos realizados com a fonte retificada, foi observado o aumento de
rugosidade proporcional ao aumento do tempo de tratamento, tanto para os tratamentos
convencionais quanto com utilizacdo de tela ativa. Em todos os tratamentos de nitretacdo
convencionais foram observadas medicdes de rugosidade maiores do que as resultantes pelos
tratamentos com o uso da tela ativa. No caso do tratamento convencional (TC), a erosdo
superficial aumenta com o aumento do tempo de tratamento, além do crescimento da camada
branca e expansdo heterogénea da matriz com a difusdo do nitrogénio, estes trés mecanismos
contribuem para um aumento da rugosidade. No caso do processo com tela ativa, a principio
ndo ha bombardeamento direto do substrato, mas ocorre a expansao heterogénea do substrato
pela difusdo do nitrogénio, também ocorrendo precipitacdo de nitretos na superficie, ndo pode
ser excluida, contribuindo para o aumento da rugosidade com o tempo de tratamento. Embora
ndo tenha sido detectado por metalografia ou Difracdo de Raios-X uma camada continua de
compostos. A deteccdo de uma fina dispersdo de precipitados na superficie € muito dificil de
ser feita por métodos convencionais, devendo-se obter imagens da superficie das amostras para
verificar sua existéncia. Este mecanismo de crescimento da rugosidade no processo TA precisa
ainda ser melhor estudado, obtendo-se imagens superficiais com grandes aumentos para

diferentes tempos de tratamento, a fim de identificar as modifica¢Oes superficiais.

4.3 ANALISE DE DUREZA ROCKWELL C

Em testes preliminares de medicdo de microdureza foi detectada alta variagdo na
microdureza de nlcleo observada nas medicGes e levantou-se a suspeita que o0s tratamentos a
plasma teriam causado amolecimento dos substratos por terem sido executados em temperatura
proxima a temperatura de revenimento dos mesmos, portanto foram realizados ensaios de
dureza Rockwell C em diversas amostras que ndo foram submetidas aos tratamentos de
nitretacdo e também na face néo nitretada das amostras nitretadas a plasma, os resultados estéo

resumidos na Figura 48.
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Figura 48 Grafico comparativo com as medic¢Ges dureza Rockwell C realizadas em amostras ndo nitretadas
(esquerda) e na face ndo nitretadas (nucleo) das amostras submetidas a nitretacdo a plasma (direita).
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Fonte: Autor.

Pode-se observar que tanto no grupo de amostras submetidas aos tratamentos por nitretacao
a plasma tanto no grupo de amostras nao nitretadas ha variacdo de dureza significativa, todas
as amostras sdo oriundas do mesmo lote e apresentaram dureza média variando de 57,5 até 63,5
HRC. Como no grupo de amostras submetidas aos tratamentos a plasma as medicGes de dureza
também se encontram dentro desta faixa foi desconsiderada a hipétese de amolecimento e
acredita-se que a variacdo de dureza de nucleo entre os substratos foi um problema causado

pelos tratamentos térmicos realizados previamente.

4.4 ANALISES DE MICRODUREZA VICKERS

Na Figura 49 estdo apresentadas graficamente as medi¢es de microdureza realizadas nas
amostras nitretadas na regido superficial. Com relacdo ao tempo de tratamento, os ensaios
utilizando fonte retificada com método convencional de tratamento (rTC) apresentaram maiores
medic¢des de dureza no tratamento com a menor duracdo (medidas entre 1420 e 1300 HVo,1),
sendo que com 4 horas a dureza foi menor (cerca de 1100 HVo,1), voltando a subir no tratamento
de 8 horas (apresentando medicdes variando de 1200 a 1400 HVo,1). Sobre os tratamentos
utilizando fonte retificada e tela ativa (rTA) a dureza observada no tratamento de 4 horas foi
superior ao tratamento convencional (por volta de 1200 HVo,1. em comparac¢do com 1100 HVo 1,
respectivamente), entretanto os tratamentos de 8 horas apresentam valores de dureza
semelhantes (cerca de 1300 HVo,1).

As nitretacGes utilizando fonte pulsada foram conduzidos apenas com 4 horas de duragéo,

sendo que o tratamento utilizando tela ativa apresentou a menor dureza observada entre todos
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os tratamentos de nitretacdo realizados (cerca de 1000 HVo1), enquanto o tratamento

convencional resultou em dureza semelhante ao tratamento com fonte retificada e tela ativa.

A nitretacdo executada com apenas uma hora de duragdo apresentou as maiores leituras de
dureza de todos os tratamentos, uma hipétese para a ocorréncia deste comportamento é de que

em maiores tempos de tratamento ocorre descarbonetacdo superficial.

Figura 49 Graficos exibindo medicGes de microdureza Vickers realizadas com carga de 100 gf na superficie
nitretada (esquerda) e no ndcleo das amostras (direita).
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Fonte: Autor.

Também foram realizadas medi¢des na regido do nacleo das amostras, indicando medigdes
variando entre 700 e 900 HVo,1, isto indica que as amostras sofreram tratamento térmico prévio

ndo homogéneo.

Os perfis de microdureza estdo apresentados na Figura 50, devido a variagdo presente na
dureza de nucleo entre os substratos nitretados, a interpretacdo comparativa entre os perfis de
microdureza apresentados pode levar a conclusdes erroneas, portanto também estdo presentes
as medicdes de profundidade da regido afetada pela nitretacdo, considerando a profundidade da
regido nitretada a distancia entre a superficie da amostra e a posi¢éo onde a dureza medida € 50
HV acima da dureza média de nucleo para cada amostra. As medicGes apresentadas na origem
do eixo da distancia da superficie (abscissas) no grafico dos perfis de microdureza referem-se
as medicdes realizadas superficialmente, em direcdo normal a face nitretada. Em alguns
tratamentos foi observado que a dureza medida superficialmente € menor que a dureza em
regides logo abaixo da superficie, Diehl (DIEHL, 2017), Kwietniewski e colaboradores

(KWIETNIEWSKI et al., 2004) mencionam gue este fendmeno é resultado da desestabilizacéo
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de carbonetos dos elementos de liga durante a nitretacdo a plasma onde o nitrogénio acaba por
substituir o carbono nestas estruturas, por sua vez o carbono migra por difuséo para regioes
onde h& menores tensdes residuais tanto para o interior quanto para a superficie do substrato,
formando uma regido mais rica em carbono abaixo da regido nitretada e pobre em carbono
préximo a superficie devido a descarbonetacdo causada pelo arrancamento por pulverizacdo e

reacOes com o hidrogénio presente na atmosfera de tratamento.

Figura 50 Graficos apresentando os perfis de microdureza para os tratamentos convencionais (esquerda) e com
tela ativa (direita).
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Fonte: Autor.

Com respeito a profundidade das camadas nitretadas, o gréafico da Figura 51 demonstra
que os tratamentos convencionais apresentam camadas mais profundas que os tratamentos
utilizando tela ativa, sendo que a camada nitretada mais profunda foi formada no tratamento
com a fonte de poténcia pulsada durante quatro horas (pTC-4h) resultando em 114 pm de
profundidade. A medida que o tempo de nitretacio aumenta, a diferenca entre a profundidade

das camadas obtidas pelos tratamentos TA e TC diminui.

A reducdo da efetividade da profundidade de tratamento com o aumento do tempo
ocorre pois ha uma tendéncia de saturacdo da camada nitretada e conforme se aumenta o tempo
de tratamento os espacos intersticiais que permitem a difusdo sdo preenchidos, reduzindo a
velocidade de difusdo. Ha uma relacéo linear entre a profundidade de camada nitretada com a
raiz quadrada do tempo de nitretacdo (CORENGIA et al., 2005).
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Figura 51 Grafico apresentando as profundidades de camada nitretada medidas pelos perfis de microdureza.
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Fonte: Autor.

45 ANALISES POR MICROSCOPIA OTICA DAS SECOES TRANSVERSAIS

Sé&o apresentadas as metalografias da secéo transversal das amostras nitretadas obtidas com
microscopio oOtico na Figura 52. Sdo indicadas as diferentes regides afetadas pelos tratamentos
de nitretacdo a plasma, a zona de compostos (camada branca) indicada pela sigla “ZC” e a zona

de difusdo indicada pela sigla “ZD”.

Pode-se observar a formacdo da zona de compostos em todos os tratamentos conduzidos
convencionalmente (TC), porém ndo foi possivel identificar sua formagao nos tratamentos onde
houve utilizacdo de tela ativa (TA). Comparativamente as zonas de difusdo originadas nos

tratamentos TC se apresentam maiores que as zonas de difusdo originadas nos processos TA.

E importante notar que as camadas brancas formadas nos tratamentos convencionais (TC)
se mostraram excessivamente frageis apresentando descontinuidades e lascamentos ocorridos
devido as proprias operagdes de corte e preparacdo metalogréfica, pode-se observar um
principio de lascamento destacado na metalografia referente a amostra rTC-8h, na regido central
da camada branca.
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Figura 52 Metalografias da secdo transversal das amostras nitretadas.
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A Figura 53 resume graficamente a profundidade das camadas nitretadas medidas através
das metalografias com auxilio do software ImageJ, os valores apresentados compreendem o

somatorio da zona de compostos e zona de difuséo.

Figura 53 Grafico de profundidade de camada nitretada medida através das metalografias.
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Fonte: Autor.

Através deste método as profundidades observadas sdo menores que comentadas no capitulo
anterior, obtidas pelo perfil de microdureza. A camada de maior profundidade foi obtida através
do ensaio rTC-8h com cerca de 95 um, a menor camada nitretada foi obtida no ensaio rTA-4h
com cerca de 19 um. As diferencas entre os tratamentos com fonte retificada e pulsada sé@o
inferiores a 15%. Pye apresenta que a utilizacdo da fonte pulsada permite a aplicacdo de
potencias mais altas para a gera¢ao da descarga luminescente sem que ocorra superaguecimento
do substrato (PYE, 2003), o que pode ser o fator responsavel pela formacdo de camadas

levemente mais profundas nestes tratamentos.

46 ANALISES POR MEV

Com o microscapio eletrdnico de varredura foram obtidas imagens de elétrons secundarios
da secdo transversal das amostras nitretadas, na Figura 54 estdo as imagens obtidas para as
amostras nitretadas pelo método convencional e na Figura 55 sdo apresentadas as imagens
obtidas das amostras nitretadas pelo método com tela ativa. As regides com coloragdo mais
clara esferoidais ou aglomeradas em bandas paralelas referem-se aos carbonetos primarios
caracteristicos da microestrutura dos acos rapidos (AKBARI et al., 2010), além disso, observa-

se a formacdo de precipitados nos contornos de grdo nas amostras TC.



Figura 54 MEVs da secdo transversal das amostras nitretadas convencionalmente (TCs)
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Figura 55 MEVs da secdo transversal das amostras nitretadas com tela ativa (TAS)

SEM MAG: 4.00 kx | SEM MAG: 4.00 kx VEGA3 TESCAN

SEM MAG: 4.00 kx SEM MAG: 4.00 kx | 10 pm Performance in nanospace
Fonte: Autor.

A Figura 56 resume graficamente a profundidade da zona de compostos, cuja formacao foi
observada apenas nas amostras submetidas aos tratamentos convencionais. A profundidade das
camadas de compostos formadas apresenta comportamento semelhante com a profundidade da
zona afetada pelo tratamento observada nas metalografias 6ticas, onde o aumento do tempo de

tratamento reflete no aumento da camada formada, porém em menor escala.
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Figura 56 Grafico apresentando as medigdes de profundidade da zona de compostos.
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4.7 ANALISE DE FASES POR DIFRACAO DE RAIOS-X

A Figura 57 apresenta os difratogramas obtidos nas amostras submetidas aos tratamentos de
nitretacdo a plasma, bem como o difratograma de uma amostra ndo nitretada utilizada como
referéncia. Verticalmente estéo identificadas as posi¢des angulares de difracdo para as fases de
nitretos investigadas (e e y’). As posi¢des dos picos de difra¢do referentes a fase & (Fe2-3(C)N)
foram obtidos através do arquivo CIF (Crystallographic Information File) da base de dados
ICSD (Inorganic Crystal Structure Database), com a identificacdo de ICSD_93187,
representados na figura por uma linha preta tracejada. Para identificacdo dos picos de difracéo
da fase v’ (FesN) foi utilizada a mesma base de dados, porém o arquivo CIF é identificado como
ICSD_53503, para esta fase a representacdo dos picos na imagem utiliza uma linha cinza. Para
identificacdo da fase a foram utilizadas as informag¢des de difragdao do ferro (Fe) da base de

dados interna do software Profex Doebelin, apresentados como uma linha preta na imagem.

Na amostra sem nitreta¢do a presencga da fase o’ € facilmente identificada, o inico pico nao
correspondente estd localizado na posicdo 20 em 154 °, este pico também apresenta um
alargamento maior que 0s outros picos por se tratar da estrutura martensitica revenida do
substrato e porque proximo a esta posic¢ao ha outras fases que difratam alterando o formato do
pico, além disso, tensdes residuais presentes na matriz do aco desempenham um deslocamento

e alargamento dos picos de difracéo.

Todas as amostras TC, onde foi observada a formacao da camada branca, apresentaram picos
de difracdo em mais de uma posigao 2 6, confirmando a formacgéo da zona de compostos com

fase €, para esta fase claramente ha formagao de picos nos difratogramas nas posigdes angulares
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20 de 58° ¢ 67°, picos de difracdo mais sutis podem ser observados nas posi¢oes 90,5° e 134°,
na posicdo 163,5° ha indicio da formacdo de um pico mais alargado, os demais picos observados
em 62,5° ¢ 114,5° podem estar sobrepostos com picos da fase y’ ou até de uma fase nao
identificada presente no substrato, portanto sao inconclusivos. N&o se pode afirmar a formacéo
da fase y’ devido a sobreposi¢ao de seus angulos de difragdo com a fase €. Na posicao 117,5
ndo ha pico de y’, indicando a ndo deteccdo desta fase, a formagdo das novas fases de nitretos
resulta na reducdo da intensidade dos picos referente a fase a’. Pode-se afirmar que € somente
detectavel a presenca do carbonitreto €, 0 que concorda com resultados de (ROCHA, 2000) para

a nitretacdo deste ago com a mesma atmosfera gasosa.

Figura 57 Difratogramas de Raios-X das amostras.
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As amostras TA (rTA-4h, pTA-4h e rTA-8h) que através das metalografias nao
apresentaram formacéo de zona de compostos, originaram difratogramas muito semelhantes ao
obtido no material ndo nitretado, ndo sendo observados picos de difracdo para identificar com
clareza a formagdo das fases € nem ¢y’, Unica diferenca observada foi o deslocamento e
alargamento de picos referentes a fase a, claramente devido as tensdes residuais compressivas
causadas pela difusdo do nitrogénio na matriz. A modificacdo superficial causada Existem
diferentes mecanismos responsaveis pelo surgimento de tensbes residuais em amostras
nitretadas (AKBARI et al., 2010):

. Expansdo volumeétrica devido a insercdo do nitrogénio na matriz em solucéo sélida;
. Precipitacdo de nitretos dentro da matriz;
. Tenséo devido a diferencas dos coeficientes de expansdo térmica e constantes elasticas

entre as regides nitretadas e o substrato.

48 ENSAIOS TRIBOLOGICOS E ANALISES DE DESGASTE POR
PERFILOMETRIA

A Figura 58 apresenta imagens das trilhas de desgaste realizadas para diferentes amostras.

Figura 58 Fotografia e perfilometria das trilhas de desgaste de diferentes amostras.
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Visualmente, as trilhas de desgaste tanto na amostra que ndo passou por nitretacdo, tanto nas
amostras nitretadas no método convencional apresentam caracteristicas similares®, enquanto as
amostras submetidas aos tratamentos de nitretacdo com tela ativa resultaram em uma trilha de
desgaste com menor espessura e profundidade. Isso indica, que as camadas formadas nos

tratamentos TC ndo afetaram o comportamento triboldgico de maneira significativa.

Os dados para os coeficientes de desgaste obtidos através das analises das trilhas formadas

nos ensaios triboldgicos estdo apresentados no gréfico da Figura 59.

Figura 59 Gréfico apresentando os coeficientes de desgaste obtidos pelos tratamentos.
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Observa-se que nos tratamentos TC conduzidos com ambas as fontes foram ineficientes
quanto a reducdo do desgaste, apresentando coeficientes até maiores que os obtidos atraves dos
ensaios realizados na amostra sem nitretacdo, em contrapartida, os ensaios conduzidos nas
amostras submetidas aos tratamentos TA apresentaram coeficientes de desgaste até sete vezes
menores comparados com o coeficiente de desgaste médio da amostra sem nitretacdo. O
aumento do tempo de tratamento de 4 para 8 horas causou uma leve reducgéo do coeficiente de
desgaste das amostras submetidas aos ensaios TA, variando de 1,1 E= para 0,75 E=. O tipo de

fonte de poténcia empregado parece nao causar muito impacto em relacdo ao coeficiente de

® Devido a falhas técnicas ndo foi possivel apresentar as imagens para todas as amostras, entretanto, o
comportamento apresentado é semelhante para todas as amostras de mesmo tipo (TC ou TA).
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desgaste, apresentando variacdo média de apenas 0,5 E™ acima entre os tratamentos TC-4h e
0,8 E® acima comparando os tratamentos TA-4h.

Tier e colaboradores (TIER et al., 1998) citam que a camada de compostos formada em
tratamentos convencionais similares apresenta pouca tenacidade quando submetida a ensaios
triboldgicos gerando desgaste por lascamento agravando a perda de material, a fragilizacédo
também ocorre devido a migracdo do carbono para os contornos de grao formando precipitados
que foram identificados nas imagens MEV, além disso a quebra da camada de compostos
devido a sua fragilidade resulta no aumento da taxa de desgaste devido a formacéo de particulas
duras e abrasivas durante o ensaio tribolégico (MOHAMMADZADEH; AKBARI; DROUET,
2014). Hirsch e colaboradores mencionam que para melhoria efetiva da resisténcia ao desgaste
no ago M2 os parametros de nitretacdo devem ser escolhidos de tal forma que se evite a
formacgéo da zona de compostos (HIRSCH et al., 2004), Rocha e colaboradores (ROCHA;
STROHAECKER; HIRSCH, 2003) verificaram a durabilidade de brocas de aco M2 nitretadas
a plasma, onde as menores taxas de desgaste também foram observadas nos substratos com
auséncia de camada de compostos, pois foi observada fragilizacdo nos contornos de grédo das
amostras tratadas com gas rico em nitrogénio. Resultados apresentados por (PESSIN et al.,
2000) demonstram que tratamentos conduzidos com parametros adequados com a formacéao da
zona de compostos podem ser benéficos para a reducdo de desgaste do tipo adesivo, portanto

0s parametros de tratamento ainda precisam ser otimizados.
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5 CONCLUSOES

As analises realizadas indicam que os parametros para realizagdo dos tratamentos de
nitretacdo a plasma selecionados para este trabalho séo capazes de modificar superficialmente
as amostras de aco ASTM M2, para ambos os métodos utilizados, convencional e com tela
ativa. Foi observada alteracdo das propriedades superficiais, com formacdo de gradiente de
dureza, apresentando microdureza superficial resultante superior a 1000 HVo,1 em todos os

tratamentos conduzidos.

A aplicacdo do método de nitretacdo a plasma com tela ativa apresenta uma cinética mais
lenta com relacdo a formacdo da camada nitretada, originando camadas menos profundas
guando comparadas com amostras oriundas de tratamentos semelhantes, porém conduzidos
com o método convencional. As diferengas na formagdo das camadas sdo mais proeminentes
nos tratamentos com menor tempo de duracdo e o aumento do tempo de tratamento tende a

reduzir a diferenca de profundidade de camada nitretada entre os dois métodos.

Com relagdo a rugosidade, os tratamentos com o método convencional apresentaram 0s
maiores aumentos de rugosidade de todos os experimentos, consequéncia do bombardeamento
direto dos substratos pelas espécies ativas e formacdo da camada branca. A utilizacéo de tela
ativa atua de forma protetora com relagdo ao aumento de rugosidade, especialmente nos
tratamentos com menor tempo de duragéo, onde foi observado reduzido aumento de rugosidade,
sendo gque a combinagéo do tratamento com tela ativa e a fonte de poténcia pulsada se destaca

por ndo alterar, de forma perceptivel, a rugosidade do substrato.

Os parametros selecionados de tratamento com utilizagdo da tela ativa evitaram a formagao
da zona de compostos mesmo utilizando um gas rico em Nz, no substrato de aco ASTM M2. A
ndo formacdo da zona de compostos foi capaz de aumentar a resisténcia ao desgaste observada
em ensaios triboldgicos em até 7 vezes em relagdo as amostras sem tratamento superficial e as

amostras nitretadas a plasma de forma convencional.
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6 TRABALHOS FUTUROS
Conducao de experimentos para verificagdo mais cautelosa do efeito de borda, em amostras

com geometria complexa.

Aplicagcdo da metodologia de nitretagdo com tela ativa em ferramentas de corte e
conformacéo do aco M2 e verificacdo da influéncia deste método de nitretacdo em relacdo ao

desgaste em ambientes reais de trabalho.

Conducao e verificacdo de experimentos de nitretacdo a plasma com tela ativa com aplicagao

de potencial alternativo nas amostras nitretadas (tenséo de bias).

Execucdo de tratamentos duplex com nitretacdo conduzida pelo método de tela ativa e

verificar seu efeito na durabilidade de ferramentas.

Verificagdo de perfis de composicdo quimica para concretizar o efeito de descarbonetacdo
superficial.

Verificacdo da resisténcia a corrosao influenciada pelo método de nitretacdo a plasma com

tela ativa.
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APENDICE — DADOS COLETADOS DURANTE OS TRATAMENTOS
Nas Figuras 60 a 63 sdo apresentados os dados de poténcia e temperatura coletados
durante os diferentes tratamentos realizados, observa-se que de maneira geral, os tratamentos
com a utilizacdo de tela ativa necessitam de poténcia mais elevada para atingir a temperatura
de tratamento de 500 °C.

Figura 60 Dados coletados durante o tratamento rTC-1h.
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Fonte: Autor.

Figura 61 Dados coletados durante os tratamentos rTC-4h e rTA-4h.
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Figura 62 Dados coletados durante os tratamentos pTC-4h e pTA-4h.
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Figura 63 Dados coletados durante os tratamentos rTC-8h e rTA-8h.
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