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RESUMO

Este trabalho tem por objetivo otimizar os paréametros de nitretagdo a plasma paraa
formagdo de camadas nitretadas com propriedades tribol 6gicas adequadas para a utilizacéo
em ponteiras de conexdo utilizadas em “risers’ de completaco de pogos de petroleo.

Para atingir este objetivo, amostras de aco inoxidavel endurecivel por precipitacéo
17-4 PH foram nitretadas a plasma em um reator com mistura gasosa de 76%N2 e 24%H2
durante 4 horas. As temperaturas utilizadas no processo foram 400, 450, 480 e 550°C.

As camadas nitretadas produzidas foram avaliadas quanto a morfologia, espessura,
composi¢cao, dureza, resisténcia a corrosao e resisténcia ao desgaste.

Os resultados demonstraram que as condi¢cbes de nitretacdo utilizadas foram
eficientes no endurecimento superficial das amostras. A utilizacdo de temperatura elevada
(550°C) ndo € adequada para a nitretacéo de acos inoxidaveis endureciveis por precipitacéo
17-4 PH. A amostra nitretada a 450°C apresentou a melhor combinacdo de propriedades
para aplicacdo nas ponteiras de “risers’ de completacéo.
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ABSTRACT

The purpose of this work is to optimize plasma nitriding parameters to form
nitrided layers with adequate tribological properties for using in riser stub connections in
completion petroleum wells.

To reach this objective, 17-4PH stainless steel samples were plasma nitrided in a
reactor with a mixture containing 76% of nitrogen and 24% of hydrogen during 4 hours.
The temperatures utilized in the process were 400, 450, 480 and 550°C.

The nitrided layers produced were evaluated by morphology, thickness,
composition, hardness, corrosion resistance and wear resistance.

The results have demonstrated that the nitriding conditions used were able to
efficiently surface hardness the samples tested. The use of a high nitriding temperature
(550°C) has shown to be adequate for precipitation hardening stainless steel (17-4 PH
type). The samples nitrided at 450°C presented an optimum combination of properties for a

potential application on completion risers stubs.
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1 INTRODUCAO

O desempenho insatisfatério de um componente esta associado, normamente, a
falhas que ocorrem na superficie do material ou a partir desta. No caso das ponteiras de
conexdo de “risers’ de complementacdo de pocos de petréleo, aresisténcia ao desgaste e a

resisténcia a corrosdo sdo indispensaveis.

A deterioracdo destas ponteiras por desgaste, pela acdo de riscamento por particulas
abrasivas, tem sido um sério problema da industria “ offshore”. Associado ao riscamento, a
corrosdo é um outro mecanismo de degradacdo das ponteiras que pode contribuir para a
falta de vedacdo entre a ponteira e seu respectivo alojamento, impactando enormemente

nos custos de descida de “risers’ de completagéo.

Os “risers’ de completacdo sdo tubos rigidos onde escoam fluidos que servem para
a limpeza e preparacao dos pocos para a producdo de petroleo. A conexdo dos “risers’ de
completagdo é realizada através do mecanismo caixa/pino. Estes “risers’ tém funcdes
estruturais, sustentando dois “risers’ internos que transportam os fluidos de completacéo.
A conexdo dos “risers’ internos € redizada por ponteiras fabricadas em ago inoxidéavel
endurecivel por precipitacdo 17-4 PH ou pelo aco ABNT 4130 revestido com niquel
guimico. A falha no revestimento pode causar sérios danos ao substrato, visto que este é

anodico em relacdo ao deposito de niquel quimico.

Os acos inoxidaveis endureciveis por precipitacdo, como o0 ago 17-4 PH, por
combinarem propriedades como elevada resisténcia mecanica e alta resisténcia a corrosao
tornamse materiais bastante atrativos para estas aplicacOes. Apesar disto, a acdo de
particulas abrasivas e problemas de operacdo podem causar a degradacéo das ponteiras,

justificando a utilizagdo de técnicas de endurecimento superficial, como a nitretag&o.

Os processos convencionais de nitretacdo sdo realizados em banhos de sais ou
atmosferas gasosas (amoénia). Entretanto, as temperaturas empregadas nestes tratamentos
sd@0 muito elevadas ndo sendo indicadas para acos inoxidaveis endureciveis por

precipitacdo, pois excedem a temperatura de envelhecimento normamente utilizada para



estes materiais e também comprometem a resisténcia a corrosdo. A nitretagdo a plasma
apresenta algumas vantagens como a qualidade, reprodutibilidade do processo, mas
principalmente as baixas temperaturas de tratamento e a possibilidade de remocdo durante

0 processo da camada estavel de 6xido de cromo facilitando a difusdo do nitrogénio.

No presente estudo, amostras de aco inoxidavel 17-4 PH foram nitretadas em
atmosfera contendo 76 % de nitrogénio e 24% de hidrogénio durante 4 horas em diferentes
temperaturas com o objetivo de formar camadas nitretadas com propriedades adequadas
para utilizag&o nas ponteiras. A possibilidade de realizar o tratamento de envelhecimento
simultaneamente com a nitretacéo para diminuir custos e tempos de manufatura, também
foi avaliada.

O capitulo 2 apresenta uma revisdo bibliografica sobre os agos inoxidaveis
endureciveis por precipitacdo, nitretacdo a plasma e desgaste abrasivo. Os procedimentos
experimentais estdo descritos no capitulo 3. Os capitulos 4, 5 e 6 apresentam os resultados,

discussdes e conclusdes, respectivamente.



2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1  AcosInoxidaveis Endureciveis por Precipitacdo

Os acos inoxidaveis endureciveis por precipitagdo (PH — Precipitation Hardenable)
sd0 caracterizados pela alta resisténcia obtida pelo endurecimento por precipitacéo de
compostos intermetdlicos em uma matriz austenitica ou martensitica de baixo carbono. Os
elementos de liga utilizados para a formagdo destes compostos sdo o cobre, aluminio,

titAnio, nidbio e molibdénio M,

Estes acos foram desenvolvidos devido a limitada resisténcia mecanica acangada
pelos acos inoxidaveis ferriticos e austeniticos através do endurecimento por solugdo solida

ou encruamento, e a limitada ductilidade e tenacidade dos acos inoxidaveis martensiticos
2

A alta resisténecia € alcangada com um tratamento térmico relativamente simples,
sem que ocorra a perda de ductilidade e resisténcia a corrosao quando comparado com agos
de niveis de resisténcia semelhantes. Isto é possivel pelo uso de um ou ambos os
mecanismos de endurecimento: formacdo da martensita e endurecimento por precipitacéo.
Trés classes de agos inoxidaveis PH tem sido desenvolvidas: semi-austenitica, austenitica e
martensitica 1. A Tabela 2.1 mostra a composicdo quimica e a Tabela 2.2 apresenta 0s

tratamentos térmicos tipicos para os principais agos desta classe.



Tabela2.1  Composicdo quimica dos acos inoxidaveis endureciveis por precipitacdo (%
em peso) [,
Ligs | C | Mn]S] C | Ni | Mo ]| P| S | Outros
Martensiticos
PH13-8Mo| 0,05 | 0,10 [0,10| 1225 |758,5|20-2,5| 0,01 |0,008| 0,90-1,35Al;0,01IN
13,25
15-5PH 0,07 | 1,00 |1,00f 140 |3555| -- 0,04 0,03 25-4,5Cu;0,15
15,5 0,45Nb
17-4PH 0,07 | 1,00 |1,00f 150 |3050( -- 0,04] 0,03 3,0-5,0Cu;0,15-
17,5 0,45Nb
Custom450| 0,05 [ 1,00 |1,00f 140 |50-7,0(051,0( 0,03| 0,03 1,25
16,0 1,75Cu;8x%Cmin.Nb
Custom455| 0,05 [ 050 (050 11,0 |7595| 050 | 0,04| 0,03 15-2,5Cu;0,8-
125 1,4Ti;0,2-0,5Nb
Semi-austeniticos
PH15-7Mo| 0,09 | 1,00 | 1,00 14,0 6,50- | 20-3,0| 0,04 | 0,04 0,75-1,50Al
16,0 7,75
17-7PH 0,09 | 1,00 |1,00| 16,0 6,50 - 0,04 | 0,04 0,75 1,50Al
18,0 7,75
AM-350 | 0,07- | 0,50- |0,50| 16,00 |4,0-50| 250 | 0,04 | 0,03 0,07-0,213N
011 | 1,25 17,0 3,25
AM-355 | 0,10- | 0,50- | 0,50| 15,00 |4050| 250 | 0,04| 0,03 0,75-0,13N
015 | 1,25 16,0 3,25
Austeniticos
A-286 0,08 | 2,00 [1,00] 135 | 24,0 |10-15/0025| 0,25 | 1,9-2,35Ti;0,35max.
16,0 27,0 Al;0,1-0,5V;0,003-
0,01B
Tabela2.2  Tratamentos térmicos tipicos para 0os agos inoxidaveis endureciveis por
precipitacdo 4.
Ligas Tratamento de | Condicionamento Transformagao Envelhecimento
solubilizac&o da austenita martensitica
Martensiticos
PH13-8Mo| 925°C, 30min - - 510-620°C, 4h
15-5PH | 1035°C, 30min - - 480°C, 1h; 495-620°C, 4h
17-4PH | 1035°C, 30min - - 480°C, 1h; 495-620°C, 1h
Custom450| 1035°C, 1h - - 480-620°C, 4h
Custon455 830°C, 1h 480-535°C, 4h
Semi-austeniticos
PH15-7Mo| 1065°C, 30min 955°C, 10min Resfriamento a— 510°C, 1h
75°C, 8h
17-7PH 1065°C, 30min 760°C, 90min Resfriamento a 565°C, 90min
15°C, 30min
AM-350 | 1065°C, 90min | 930°C, 90min Resfriamento a— 455°C, 3h
75°C, 3h
AM-355 | 1025°C, 90min 930°C, 90min Resfriamento a— 535°C, 3h
75°C, 3h
Austeniticos
A-286 | 900°C,2h | | | 730°C, 16h




Na metalurgia o mecanismo de endurecimento por precipitacdo € mais familiar para
ligas de aluminio, envolvendo a formacdo de particulas de segunda fase a partir de uma
solugcdo sdlida supersaturada induzindo deformacdo e, por consequéncia, distorcendo a
rede cristalina do metal .

A maxima resisténcia ocorre antes que particulas distintas sejam formadas, estagio
conhecido como pré-precipitacdo. Durante este periodo, os atomos das fases precipitadas
tendem a acumular-se de forma continua e coerente com a matriz. A maxima deformacéo e
conseglientemente méxima resisténcia ocorrem durante esta etapa. Conforme os
precipitados crescem, eles alcangcam um tamanho critico e formam uma interface entre as
duas fases. Esta perda de coeréncia reduz a deformagéo narede, diminuindo aresisténcia e

produzindo um fendmeno conhecido com stperenvel hecimento .

Como a maioria dos processos metallrgicos, o endurecimento por precipitacéo é
dependente do tempo e da temperatura. Altas temperaturas produzem uma resisténcia
maxima mais rapidamente do que baixas temperaturas, entretanto adquirem un nivel de

resisténcia final mais baixo .

Os acos inoxidaveis PH geralmente possuem boa ductilidade e tenacidade com
moderada a boa resisténcia a corrosdo. A melhor combinacdo de resisténcia mecanica e
resisténecia a corrosdo sdo alcancadas com ligas martensiticas devido aos altos teores de
cromo, niquel e molibdénio, bem como o reduzido teor de carbono. O baixo teor de
carbono propicia boa tenacidade e ductilidade reduzindo, entretanto, a resisténcia ao
desgaste nessas ligas .

O aco inoxidavel endurecivel por precipitacdo mais conhecido é o 17-4 PH. Como
todo ago PH, contém cromo e niquel e o envelhecimento é obtido pela adi¢do de cobre. O
nidbio é utilizado para estabilizar o carbono. Em outras ligas, o envelhecimento é adquirido
com a adi¢do de outros elementos de liga como titénio, aluminio ou niébio. O molibdénio
também pode ser adicionado para melhorar as propriedades mecanicas ou a resisténcia a
corrosdo. O carbono € normamente restrito, exceto nas ligas semi-austeniticas que

requerem este elemerto para promover a transformaczo de fase 4.

Para as ligas semi-austeniticas e martensiticas, a resisténcia maxima é obtida pelo
envelhecimento na faixa de 455 a 510°C. Temperaturas muito elevadas aumentam a

tenacidade e a ductilidade porém reduzem o nivel méximo de resisténcia [,



Os acos inoxidaveis PH possuem tensdo de escoamento variando de 515 a 1415
MPa, limite de resisténcia a tracdo de 860 a 1520 MPa e aongamento de 1 a 25%. Devido
a sua ata resisténcia e menor custo, a maioria das aplicacOes para 0s agos inoxidaveis PH

encontram-se na ind(stria aeroespacial e em outras industrias de alta tecnologia .

Gerdmente os acos inoxidaveis PH resistem melhor do que os agos inoxidavels
martensiticos da série 400 a0 ataque em meios corrosivos. Na maioria dos meios sua

resisténcia a corrosdo aproxima-se do aco inoxidavel austenitico AISI 304 1.

Algumas ligas novas com alto teor de niquel e baixo teor de carbono séo
extremamente resistentes a corrosdo sob tensdo, quase que imunes a este fendmeno.
Mesmo ras ligas mais convencionais, a corroséo sob tensdo ndo tem sido um problema
significativo quando temperaturas de envelhecimento mais elevadas sdo utilizadas em

aplicacdes mesmo envolvendo exposicao a fons cloreto [,

A combinacdo de propriedades € o aspecto chave em relagdo a0 uso dos agos
inoxidaveis endureciveis por precipitacdo. Existem acos mais resistentes, com maior
resisténeia a corrosdo e de mais facil fabricaco. Entretanto, poucos materiais combinam
todos estes aspectos como 0s agos inoxidaveis PH. Em muitas aplicacOes, ees tém
substituido os acos de alta liga, pois oferecem vantagens ndo encontradas em nenhum

destes tipos de materiais 4.

2.1.1 AcosInoxidaveis Endureciveis por Precipitacdo Semi — Austeniticos

Os acos endurecivels por precipitagdo semi-austeniticos tem sua composicao
balanceada de forma que sua temperatura inicia de transformacdo martensitica (M;) esteja
abaixo da temperatura ambiente. Deste modo, sua microestrutura € austenitica com 5 a
20% de ferrita quando resfriados a0 ar a partir da temperatura de solubilizacdo. Alta
ductilidade e facilidade de conformagdo sdo obtidas nestas condigdes. Depois da
conformacdo, a transformacdo para martensita é alcancada por um tratamento de
condicionamento onde as temperaturas inicid (M;) e final (M) de transformacéo
martensitica sdo elevadas através da precipitacdo de carbonetos nos contornos de gréo,
desestabilizando a microestrutura austeno-ferriticaa. Se uma baixa temperatura de
condicionamento for utilizada (730 a 760°C), a M; atinge um valor préximo atemperatura

ambiente e entdo a transformacdo para martensita € completa apos resfriamento. Se uma



alta temperatura de condicionamento for utilizada (930 a 955°C), menos carbonetos sdo
precipitados e a M permanece abaixo de zero, entdo um resfriamento sub- zero € requerido
para completar a transformacéo martensitica. Portanto, a martensita produzida desta forma
contém maior teor de carbono, apresentando maior resisténcia que a produzida pela
transformacdo a baixas temperaturas. A transformacdo pode ser também alcancada por
trabalho a frio. Em todos os casos o endurecimento é obtido pelo envelhecimento em
temperaturas na faixa de 455 a 565°C [V,

A liga PH15-7Mo € um exemplo de um aco endurecivel por precipitacdo semi-
austenitico. Apés o tratamento térmico de solubilizac8o possui tensdo de escoamento de
apenas 380 MPa, valor bem proximo as ligas de agos inoxidaveis austeniticos
convencionais. Com o tratamento térmico de condicionamento a 955°C ocorre a
precipitacdo de carbonetos e a desestabilizagdo da austenita que se transforma em
martensita mediante subseqlente resfriamento. O envelhecimento realizado a 510°C
propicia a precipitacdo de compostos intermetdlicos de niquel-aluminio e a martensita
envelhecida pode atingir uma resisténcia de aproximadamente 1500 MPa. Se o
envelhecimento for redlizado em temperaturas mais elevadas ocorre o crescimento dos

precipitados e a conseqiente perda de resisténcia do aco'™.

Valores de resisténcia de aproximadamente 2100 MPa podem ser alcancados em
chapas e tiras laminadas, devido ao trabalho a frio (aproximadamente 60% de reducéo)
produzir a transformacéo da austenita para a martensita. Entretanto, desta forma o ganho

das propriedades é alcancado com o sacrificio de tenacidade e ductilidade [,

Estas ligas sd0 produzidas em diversas formas, preferenciamente em tiras e
laminados planos. Possuem aplicacdes bem particulares como em painéis com estrutura em

forma de colméia soldados por brasagem utilizados em aeronaves 2.

2.1.2 Acos Inoxidaveis Endureciveis por Precipitacdo Austeniticos

Nesta familia de agos inoxidaveis endureciveis por precipitacdo a M; € tdo baixa
gue eles ndo podem ser transformados em martensita, mantendo a microestrutura
austenitica mesmo para temperaturas sub-zero. O endurecimento nestas ligas € alcangado

pela precipitacdo de compostos intermetélicos na matriz austenitica ™.



A liga A286 é o protétipo dos agos endureciveis por precipitacdo austeniticos.
Possui dtos teores de elementos de liga, (15Cr-25Ni-1Mo-2Ti) resultando em maior
resisténcia a corrosdo quando comparadas com as ligas martensiticas ou semi- austeniticas.
Ao contrario dos acos inoxidaveis austeniticos da série 300, a liga A-286 pode ter sua
resisténcia aumentada com um tratamento térmico de envelhecimento a 720°C resultando
na precipitacdo de compostos intermetalicos de niquel-titénio. Entretanto, sua tensdo de
escoamento de aproximadamente 590 M pa € considerada baixa quando comparada as ligas

martensiticas e semi-austeniticas [,

Metalurgicamente estes agos possuem uma microestrutura austenitica muito
estdvel, mesmo sob grande quantidade de trabalho a frio. Das trés classes de agos
inoxidaveis endureciveis por precipitacdo, esta possivelmente tem a menor utilizac&o,
preferencialmente em aplicagbes em altas temperaturas como em motores a jato, turbinas,

ciclones, carcacas, fixadores, etc .

2.1.3 Acos Inoxidaveis Endureciveis por Precipitacdo Martensiticos

Os agos inoxidaveis endureciveis por precipitacdo martensiticos sdo possivelmente
0s mais conhecidos desta classe de ago, sendo a liga 17-4 PH a mais utilizada. Eles séo
usados principalmente na forma de barras, vergalhGes, arames, forjamento pesado e em

menor escala como chapas finas .

Possuem a composi¢ao quimica balanceada de modo que sua temperatura final de
transformacdo martensitica (M;) estga pouco acima da temperatura ambiente,
transformando-se completamente em martensita apdés o tratamento térmico de
solubilizagdo [,

Estes acos foram desenvolvidos na década de 40 e desde entdo inimeras ligas tem
sido elaboradas. Metalurgicamente as ligas desta familia so muito similares, isto €,
possuem microestrutura martensitica depois do tratamento térmico de solubilizacdo em alta
temperatura, seguido de um simples tratamento de envelhecimento de 1 a4 horas de 480 a

620°C dependendo das propriedades desegjadas .

A resisténcia a corroséo destes acos pode ser comparada com a resisténcia dos acos
inoxidaveis austeniticos mais comuns, sendo superiores em todos 0s aspectos aos agos

inoxidavels martensiticos temperados e revenidos. Em muitos casos, devido a baixa



variagdo dimensional apds tratamento térmico e a baixa temperatura de envelhecimento,
eles podem ser usinados nas suas dimensdes finais antes do tratamento térmico, resultando
em um custo total menor quando comparados aos acos de baixa liga convencionais

temperados e revenidos, como o AlS! 4340 ¥,

2.1.4 Aco Inoxidavel Endurecivel por Precipitacdo 17 - 4 PH

O aco 17-4PH, é o protétipo dos acos inoxidavels endurecivels por precipitacdo
martensiticos. Apés tratamento de solubilizacdo dua tensdo de escoamento se encontra
acima de 750 MPa. O endurecimento final &, entdo, acangado com o tratamento de
envelhecimento. O efeito de alivio de tensbes do tratamento de envelhecimento aumenta
também a ductilidade e a tenacidade. Altas temperaturas e longos tempos aumentam a
tenacidade e promovem melhor ductilidade, entretanto, com perda de resisténcia e dureza.
Fendmeno conhecido como superenvelhecimento 2. Nesta liga 0 endurecimento por
precipitacdo € alcancado com a adi¢do cobre. Quando envelhecida a 480°C, os precipitados
sd0 téo finos que sO podem ser detectados por microscopia eletrénica de transmissdo. A

tensdo de escoamento neste caso atinge aproximadamente 1200 Mpa 4.

Designacdes
Comercialmente esta liga é denominada de 17-4 PH, entretanto outras
especificagBes também sdo aplicadas: UNS 17400; AISI S17400; AMS 5604, 5622, 5643;

ASME AS 564 (630); ASTM A 564 (630), A 693 (630), A 705 (630); MIL SPEC MIL-C-
24111, MIL-S-81591; SAE M67 (17-4PH); DIN X 5 CrNiCuNb 17 4 44,

Composicéo Quimica

A Tabela 2.3 apresenta a composicdo quimica nomina do aco inoxidavel
endurecivel por precipitacéo 17-4PH.
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Tabela2.3  Composicdo quimicadaliga 17-4PH (% em peso) [°.

Ligas | C* Mn* S* Cr Ni pP* S Cu Nb

17-4PH| 0,0/ | 1,00 | 1,00 | 150-1/7,5| 3,0-50( 0,04 | 0,03 |3,0-50| 0,15-0,45

* yvalores maximos

Tratamentos Térmicos e Propriedades M ecanicas

O tratamento térmico para o0 aco inoxidavel endurecivel por precipitacdo
martensitico 17-4PH consiste basicamente em duas etapas:

1 - tratamento de solubilizacéo realizado em alta temperatura para manter o cobre
em solucdo solida
2 - tratamento térmico de envelhecimento para precipitacdo de compostos

intermetalicos de cobre.

Os vaores maximos de resisténcia mecanica e dureza sdo alcancados com o
envelhecimento em temperaturas menores. Entretanto nestas situagoes a ductilidade e a

tenacidade atingem seus valores mais baixos.

As Tabelas 2.4 e 2.5 mostram os tratamentos térmicos e as propriedades mecanicas
do ago 17-4PH.

Tabela2.4  Tratamentos térmicos de solubilizacdo e envelhecimento para o aco 17-4PH

5]
Condicéo de Tratamento de | Resfriame | Temperaturade| Tempo de | Resfria
Tratamento solubilizacéo nto Envelhecimento | permanénci| mento
4 a(h)

E 480 1035°C, 30min ar 480 1 ar

E 500 1035°C, 30min ar 495 4 ar

E 550 1035°C, 30min ar 550 4 ar

E 580 1035°C, 30min ar 580 4 ar

E 600 1035°C, 30min ar 595 4 ar

E 620 1035°C, 30min ar 620 4 ar

E 760 1035, 30min ar 760 2 ar

(superenvelhecimento) | 1035, 30min ar 620 4 ar
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Tabela2.5  Propriedades mecéanicas requeridas para a liga 17-4PH na temperatura

ambiente ™.
Condicéo de Lim. Limitede |Alongamento| Reducéo | Dureza | Ensaio
Tratamento Resist. | Escoaamento (%) deArea | (HRC) de
Tracéo (MPa) (%) Impacto
(MPa) Charpy
vV
E 480 1310 1172 10 7,5-8,5 40
E 500 1172 1069 10 3,5-5,5 38 6,8
E 550 1069 1000 12 3,0-5,0 35
E 580 1000 862 13 5,0-7,0 32 27
E 600 965 795 14 7,5-9,5 31 34
E 620 931 724 16 6,50- 28 41
7,75
E 760 793 517 18 6,50- 24 75
(superenvel hecimento) 7,75

Aplicacdes

Conexfes. Um exemplo tipico pode ser encontrado em luvas de acoplamento
hidraulico para atas pressdes que anteriormente eram usinadas em barras de AlIS| 4140 e
eletrodepositadas para protegdo contra corroséo e agora sdo fabricadas em 17-4PH com
uma reducao de custo de 52%. A liga 17-4 PH permitiu ssimplificar e acelerar a usinagem,
eliminar operacdes de tratamento térmico a altas temperaturas (que causam distorcdoes em

secdes de parede fina do aco Al'S| 4140), e eliminacéo de operacdes de eletrodeposicdo .

Equipamentos usados em campos de petroleo: Somadas as caracteristicas de
resisténcia mecanica, dureza e resisténcia a corrosdo, a liga 17-4 PH torna-se bastante
atrativa para as severas condi¢cdes encontradas em campos de petroleo. Como exemplo:

pecas de vavulas e de bombas, luvas para recuperacdo de sondas, conexdes de “risers’, etc
(6l

Valvulas para atmosferas marinhas. Utilizadas em substituicio aos acos

inoxidaveis martensiticos convencionais, aumentando a vida dtil (¢,
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Par afusos de apoio de esferas de rolamento: A combinacdo de propriedades do
aco 17-4PH atende as severas exigéncias destes tipos de componentes tanto em

temperatura ambiente como em temperaturas moderadamente elevadas!®.

Outras aplicacbes. Pecas de maguinas de enchimento de ampolas, pecas de
empacotadoras de leite, molas, engrenagens, componentes de reatores nucleares,

instrumentos cirdrgicos, material fotogréfico, instalagdes criogénicas, etc [°).

2.15 Resisténciaa Corrosdo dos Acos Inoxidaveis Endureciveis por Precipitacdo

Com excegdo das ligas ferriticas e austeniticas, a resisténcia a corrosdo nos agos
inoxidaveis endureciveis por precipitacdo € secundéria. A dureza e a resisténcia nmecanicas

s30 prioritarias na especificacso destes acos .

Em geral, os agos inoxidaveis endureciveis por precipitacdo possuem resisténcia a
corrosdo compardvel aos acos inoxidaveis austeniticos e superior aos inoxidaveis

martensiticos .

A seguir estdo citadas as formas de corrosdo a que estes agos podem estar
submetidos:

Corrosdo generalizada: O conteido de cromo relativamente alto proporciona boa
resisténcia a corrosdo generalizada nestas ligas. Entretanto, o tratamento térmico e a
microestrutura resultante tém grande importancia. As reacOes de precipitacdo e
envelhecimento podem afetar negativamente a resisténcia a corrosdo. Portanto, é

recomendavel evitar a maxima precipitacdo quando a resisténcia a corroséo € fundamental
(3

Corrosdo por pites. A resisténcia a corrosdo por pites na maioria das ligas

inoxidaveis endureciveis por precipitacéo na condicdo envelhecida é baixa!®!.
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Corrosdo intergranular: Acos inoxidavels endureciveis por precipitacdo
normalmente contém carbonetos de cromo junto as fases precipitadas, empobrecendo de

cromo estas zonas e por conseqiiéncia favorecendo o ataque de &cidos corrosivos!®.

Corroséo —erosdo: A resisténcia ap desgaste erosivo é funcdo da dureza, portanto
0S agos endureciveis por precipitacdo martensiticos sdo proprios para melhorar a

resisténcia contra os efeitos erosivos da velocidade™!.

Fragilizacdo pelo hidrogénio: A maioria das avaliagdes da resisténcia de agos
inoxidaveis de ataresisténcia em atmosferas livres de sulfetos tem sido realizadas em
amosferas marinhas ou em soluces contendo cloretos. Associado aps parametros que
determinam a resisténcia a fragilizagdo pelo hidrogénio, a tensdo de escoamento tem sido
identificada como tendo efeito dominante. A fragilizacéo pelo hidrogénio pode ocorrer na

maioria dos materiais de alta resisténcia sem restricao de composicdo ou microestrutural®.

Acos endureciveis por precipitacdo podem exibir fragilizacdo pelo hidrogénio em
amosferas marinhas para tensdes de escoamento acima de 1035 MPa. Em amostras
entalhadas ou pré-trincadas a fragilizagdo por hidrogénio pode ocorrer para menores

tensdes de escoamento.

O tratamento térmico de superenvelhecimento nos acos endurecivels por
precipitacdo pode diminuir significativamente a tensdo de escoamento e,

conseqiientemente, aumentar a resisténcia a fragilizacéo pelo hidrogénio .

A resisténcia a fragilizacdo pelo hidrogénio pode ser aumentada pela adicéo de
elementos de liga como nidbio e introduzindo ferrita d dentro da estrutura. Inclusdes de
sulfeto de manganés sdo prejudiciais pois podem favorecer a formagdo de pites que atuam

como sitios de iniciacdo de trincas!.



14

2.2 Nitretacdo a Plasma

2.2.1 Introducéo

A nitretagdo a plasma é um tratamento termo-fisico-quimico onde o nitrogénio é
introduzido na superficie dos substratos metdlicos com a finalidade de endurecimento
superficial. O processo é realizado em uma camera a véacuo, onde a amostra é feita como
cétodo e as paredes da cAmera como anodo. Primeiro hidrogénio e depois uma mistura de
hidrogénio e nitrogénio sdo adicionados para o interior da camera O gas € ionizado pela
aplicacdo de uma diferenca de potencial entre o catodo e o anodo, formando o plasma,
definido como um estado gasoso da matéria com boa condutibilidade elétrica e consistindo
de ions, eétrons, néutrons e moléculas. O estagio inicial com hidrogénio cria uma descarga
incandescente que aquece e limpa a superficie da amostra. A adi¢éo de nitrogénio inicia e

sustenta a nitretacao 2.

O nitrogénio quando adsorvido no substrato reage com o ferro e com elementos de
ligaformando nitretos de alta dureza e resisténcia ao desgaste. O endurecimento € também
alcancado por solucdo sdlida intersticial provocada pelo nitrogénio, que distorce o
reticulado cristalino. Os principais elementos formadores de nitreto séo Al, Ti, Cr, Mo, V,
w7,

Apds anitretacdo os materiais adquirem as seguintes propriedades:
- Altadureza superficia;

- Estabilidade dimensional;

- Elevada resisténcia ao desgaste;

- Altaresisténcia a fadiga e baixa sensibilidade ao entalhe;

- Altaresisténcia ao revenido em temperaturas el evadas.

A dureza obtida na camada nitretada deve-se a quantidade e distribuicdo dos
nitretos de liga formados e a dureza do material base. Com a formagdo da camada de
compostos especialmente ¢, e de precipitados na camada de difusdo, sdo geradas tensdes
residuais compressivas nas camadas mais externas do material, diminuindo a magnitude

das tensfes efetivas geradas na peca em trabalho, aumentando portanto a resisténcia do
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material. Conforme a teoria do bloqueio do deslizamento de discordancias, sugerida por
Muller, o nitrogénio dissolvido no reticulado e nos contornos de gréos eleva a rugosidade
das superficies de deslizamento. Deste modo s80 necessarias tensbes mais elevadas para
iniciar o processo de deslizamento ocasiorando um aumento no limite eléstico o que

resulta em um aumento na resisténcia a fadiga (®.

Como o0 processo de nitretacdo ndo necessita de témpera e utiliza baixas
temperaturas de tratamento, a distor¢do e a deformagao neste processo serdo bem menores

se comparadas com outros processos termoquimicos de endurecimento superficial 1.

A variacdo dimensional da camada € minima gquando se formam os nitretos na
superficie da peca. Além disso, a formagdo da camada nitretada age como uma barreira
contra a acdo dos meios agressivos, aumentando a resisténcia a corrosao de quase todos 0s

materiais tratados Y.

2.2.2 Diagramade Equilibrio Fe- N

O diagrama de equilibrio ferro — nitrogénio (Figura 2.1) € de grande importancia
para a compreensdo do processo de nitretacdo a plasma. Conforme podemos observar no
diagrama, até concentracbes de 0,1%, o nitrogénio estd dissolvido no ferro para as
temperaturas usuais de nitretacdo. Quando a porcentagem em peso de nitrogénio excede
este valor sdo formados nitretos de composicdo estequiomeétrica FesN. Estes nitretos de
célula unitéria cubica de face centrada sdo denominados g e abaixo de 680°C sdo estaveis.
Acima de 6% de nitrogénio os nitretos g comecam a mudar para nitretos e de estrutura
hexagonal, cuja composicao estequiométrica € FexN (2< x <3,2). Em composi¢bes mais
ricas em N, em torno de 11%, observa-se a formagdo de nitretos z, estaveis abaixo de
500°C. A composicdo estequiométrica destes nitretos é Fe;N e sua célula unitaria é

ortorrombica !,
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Figura2.1 Diagrama de fases Ferro — Nitrogénio.

2.2.3 Estrutura e Formacdo da Camada Nitretada

A camada nitretada de um ago € formada por uma zona de difusdo, com ou sem a
zona de compostos (camada branca) e depende dos tipos de elementos de liga dos acos a
serem nitretados e dos pardmetros do processo, composicdo dos gases, tempo e
temperatura de exposicdo no tratamento de nitretacdo. O mecanismo usado para gerar 0
nitrogénio na superficie da peca afeta a estrutura da camada, pois a formagéo da zona de

compostos e a zona de difusio dependem da concentracéo de nitrogénio 4.

Zona de Difusdo

A zona de difusdo de uma camada nitretada é constituida de nitrogénio em solucéo
solida e precipitados de nitretos na microestrutura original. Em materiais a base de ferro, o

nitrogénio existe como aomos em solugbes solidas intersticiais até que o limite de
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solubilidade do nitrogénio no ferro sgja excedido. Esta zona possui dureza levemente

maior que a dureza do nticleo do material 4.

A profundidade da zona de difusdo depende do gradiente de concentragdo de
nitrogénio, do tempo de tratamento a uma dada temperatura, e da composi¢ao quimica da
peca. Em regides mais proximas a superficie a concentracéo de nitrogénio € maior havendo
a formacao de precipitados coerentes muito finos. Estes precipitados, nitretos de ferro e de
outros metais, podem existir nos contornos e dentro dos gréos, distorcendo o reticulado e
aumentando sensivelmente a dureza da peca. Em determinadas ligas ndo se consegue
observar a zoma de difusdo, isto ocorre quando os precipitados formados sdo muito

pequenos 4.

O teor de elementos de liga nos agos afeta diretamente difusdo do nitrogénio. A
profundidade da camada esta diretamente ligada a quantidade de elementos formadores de
nitretos no substrato. Quanto mais elementos de liga menor a profundidade de camada e
maior a dureza. Aluminio, titanio, cromo, molibdénio e vanadio apresentam nesta ordem,

maior efeito de endurecimento superficial pelaformaco de nitretos [,

Camada de Compostos ou Camada Branca

Denomina-se zona de compostos ou camada branca a regido onde sdo formados os
nitretos de ferro g e e. Dependendo das condicdes de operacdo do material a ser nitretado,
a profundidade e a composi¢éo da camada branca devem ser previamente selecionadas. A
camada formada por nitretos de ferro g (FesN) possui maior tenacidade que a camada e
(Fex-32N), sendo recomendada para aplicacBes que exijam resisténcia a carregamentos
severos. A camada formada por nitretos e é mais apropriada para aplicacbes que

impliquem em alta resisténcia ao desgaste [,

A ductilidade da camada de compostos depende de dois fatores segundo Edenhofer
[11]

- Homogeneidade da camada — na camada formada por apenas um tipo de nitretos
(monofasica) as tensdes criadas entre as diferentes estruturas nas regides de transicdo seréo
menores, diminuindo a possibilidade de surgimento de microtrincas quando solicitada

externamente (14
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- Profundidade da camada branca — O aumento da espessura da camada de
compostos diminui a ductilidade da camada nitretada. Esta deve ter entdo apenas a

espessura necessdria para garantir resisténcia ao desgaste e a corroszo Y,

Como a camada de compostos formada na nitretacéo ibnica € mais compacta e
menos porosa quando comparada com as camadas obtidas nos processos de nitretagcéo

convencionais, tém-se um aumento na resisténcia ao desgaste e na resisténcia a corroséo
Bl

O processo de nitretagdo a plasma, devido a0 maior controle do processo,
possibilita selecionar a camada a ser formada. Pode-se obter uma camada monofasica com
a formac&o de apenas um tipo de nitreto de acordo com a utilizacdo requerida, ou até
mesmo prevenir a formacdo da camada branca. Esta possibilidade surge como uma das

principais vantagens da nitretaczo a plasma 1213,

2.2.4 Processo

O processo de nitretacdo a plasma € realizado em um reator, que consiste em uma
camara onde 0 ar atmosférico € substituido por uma atmosfera nitretante (mistura de N, —
H,) a baixa pressdo (1 a 10 torr). Por meio de uma diferenca de potencia elétrico (400 a

1000V) entre o anodo (cAmara) e o catodo (pega) o gés é ionizado 2.

Desta forma, por meio de uma descarga elétrica, € gerado e mantido um meio
plasmatico, através do qual os ions sdo acelerados pelo campo elétrico bombardeando a
peca com dta energia cinética. Este bombardeamento limpa o material e € responsavel
pelos fendmenos que promovem o crescimento da camada nitretada [*4*® . Quando os fons
de nitrogénio colidem e penetram nas camadas de atomos mais externas da superficie da
amostra, a energia remanescente dos ions € convertida em calor, que aguece a amostra. O
bombardeamento idnico com uma densidade de corrente da ordem de 0,5 a 3 mA/cn?
produz o aguecimento necessario garantindo a difusdo de nitrogénio . Quando os fons
atingem o catodo (peca) ocorrem os fendmenos de pulverizacdo da superficie, adsor¢éo

gasosa e difusdo de nitrogénio, esta favorecida pela elevacdo da temperatura do substrato
[17]

A fonte de energia para um sistema de nitretacdo deve atender as seguintes

condicoes [8:
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- Prevenir aformacao de arco elétrico;
- Garantir uniformidade da temperatura de carga;
- Fornecer calor e controlar atemperatura de carga;

- Atender as condicOes fisicas para a geracdo de uma descarga incandescente

anémala.

Com uma fonte CC convencional a adequacdo das trés Ultimas condicdes é
limitada. Para o aguecimento e manutencdo da temperatura de tratamento apenas um
pequeno intervalo (incandescéncia andmala) é possivel. Particularmente em altas pressdes
este intervalo € estreito, com grande tendéncia a formacdo de arco. Em uma carga mista
com diferentes geometrias a uniformidade de temperatura é dificil de controlar,
especialmente se as pecas sa0 pequenas onde a razdo area/volume € alta podendo haver
superaquecimento. Assim, a poténcia minima para estabelecimento da descarga anémala
deve ser balanceada com, por exemplo, resfriamento das paredes do reator, o que

normal mente promove uma baixa uniformidade como resultado 8.

2.2.5 Controle do Processo de Nitretacdo a Plasma

Os parametros utilizados para controlar 0 processo s&o:

- Temperatura das pecas- Permite (termodinamicamente) a formacéo dos nitretos e
determina a taxa de difusdo do nitrogénio no substrato. Dentro das faixas usualmente
utilizadas em nitretacdo, a profundidade de camada alcancada é diretamente proporcional a

temperatura®;

- Tempo — Este parametro tem influéncia maior sobre a zona de difusdo. Materiais
nitretados por longos tempos apresentam camadas de difusdo mais profundas. A espessura

da camada branca é maiss influenciada pela temperatura [;

- Composicdo da mistura de gases — Influencia na formag&o e composi¢do quimica
da camada de compostos, possibilitando a obtencdo de camadas nitretadas monoféasicas ou

desprovidas de camada branca [¥!;

- Pressdo de gés no reator - Junto com a voltagem, determina a quantidade de ions

gue bombardeiam o substrato (temperatura) e, além disso, controla a distancia do plasma
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ao substrato, promovendo ou ndo a penetracdo do plasma em orificios da peca de trabalho
[9].

- Densidade de corrente (mA/cn?) ou densidade de poténcia (W/cnf) — A
densidade de corrente ou poténcia, segundo Conybear e Edenhofer, pode controlar a

espessura da camada de compostos formada durante o processo [1;

- FreqUéncia e duracdo dos tempos de pulso e plasma, relacionados pelo fator de
trabalho (t). Onde o fator de trabalho é a razéo entre o tempo de pulso (t) e o periodo da
onda quadrada (T) 281,

2.2.6 Mecanismos |6nicos da Nitretacdo

A ocorréncia de uma descarga elétrica em um gés a baixa pressdo deve-se a
presenca de um campo elétrico, suficientemente elevado para produzir elétrons e ions
livres, no espaco entre os eletrodos. Além disso, as caracteristicas da descarga elétrica

dependem da tensdo e corrente aplicadas, pressao e tipo de gés, forma e material do cadtodo
9

Em uma descarga el étrica ocorrem reagdes fisico-quimicas nos gases que compdem
0 meio de reagdo. Assim elétrons livres ganham energia do campo elétrico entre os
eletrodos e a perdem por meio de colisdes com as moléculas e atomos neutros do gés de
descarga. A transferéncia de energia para as moléculas e &omos leva a formacdo de uma
variedade de novos espécimes, incluindo &omos neutros, radicais livres, domos e
moléculas ionizadas ou excitadas. O meio onde estas descargas ocorrem é denominado de
plasma, o qua tem sido aplicado extensivamente na modificagdo das propriedades
superficiais de metais .

A regido de descarga de arco ocorre em regides onde temos um aumento localizado
de densidades de corrente provocando um aumento de temperatura. Esta descarga pode
causar danos as pecas tratadas como, por exemplo, perda de dureza, mudancas de fases e,

em muitos casos, podendo até a ocorrer fusdes localizadas %)

A Figura 2.2 mostra a relagdo corrente-voltagem para misturas de nitrogénio e
hidrogénio. A nitretacdo a dasma é realizada com densidade de correntes na faixa de

incandescéncia andmala. Nestas condi¢cOes a corrente aumenta com a voltagem e uma
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descarga uniforme de cor violeta é estabelecida em volta da amostra nitretada (catodo). A
descarga visivel € causada pela colisdo de elétrons com moléculas gasosas ho campo
elétrico imediatamente adjacente ao catodo. Nesta regido, ions e néutrons adquirem alta
energia cinética e sdo acelerados em direcdo a catodo enquanto que elétrons séo acel erados
para 0 anodo. Geralmente o aguecimento do corpo de prova é gerado pelo impacto dos

fons de nitrogénio com a peca e nenhuma fonte de calor adicional é requeridal?.

A maior vantagem da nitretacdo a plasma € o aumento da transferéncia de massa de
molécula de nitrogénio de alta energia e ions para a superficie dos agos sob a acdo do

campo elétrico. A cinética de penetracdo de nitrogénio nos acos € controlada pela difusdo
no estado sdlido e precipitacéo de nitretos!?.
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Figura2.2 Curvatensdo X corrente em uma descarga elétrica 2.

2.2.7 Efeito da Adicdo de Hidrogénio e Argbnio na Nitretacdo

O hidrogénio, na mistura gasosa, atua como agente de limpeza superficial,
reduzindo oxidos superficiais e consequentemente melhorando a adsor¢éo e nitrogénio
pela superficie. A adicdo de argbnio, embora ndo segja téo eficiente na remogdo de Oxidos,
apresenta uma acdo fisica mais forte e junto com o hidrogénio torna a mistura bastante
eficaz na remoczo de 6xidos 8.
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Este processo € denominado sputtering e ocorre tanto na etapa inicia de limpeza
com hidrogénio e/ou argbnio como na nitretacdo propriamente dita com o hidrogénio
contido na mistura gasosa. A limpeza ocorre pelo bombardeamento de ions responsaveis
pela remocdo de atomos da superficie das pegas por transferéncia elastica de energia

cinéticalt®l,

2.2.8 Vantagens e Desvantagens da Nitretacdo 16nica

As principais vantagens desta técnica sobre as convencionais (nitretacdo gasosa e
nitretacdo liquida) sdo:

- Selecdo de nitretos e ou g para produzir uma camada monofésica ou até prevenir
a formagdo da camada branca, esta selecdo pode ser feita pela variagdo de alguns

parametros como temperatura e mistura gasosa '%';

- Menor tempo de tratamento, € possivel a reducdo do tempo de tratamento
mantendo as mesmas caracteristicas, pois a ata concentragdo de nitrogénio na superficie é

o principal fator que acelera a difusdo de nitrogénio 7

- Menor distorcdo das pecas devido & utilizagdo de temperaturas mais baixas [*;

- DiminuigZo de retifica apés o tratamento [*9;

- Eliminacéo do uso de méscaras de cobre, substituindo-as por méascaras mecanicas
gue simplesmente ndo permitem a formagdo do plasma nas areas onde ndo se desgja
nitretar %;

- Produg#o de camadas mais uniformes, mesmo em pegas de formato complexo [*3;

- remocdo da camada estavel de Oxido de cromo que dificulta a nitretacdo de acos
inoxidaveis. Enquanto que no processo de nitretagdo gasosa esta camada passiva é
removida por jateamento, decapagem ou reacao quimica, na nitretacdo a plasma a camada
pode ser removida através da limpeza com hidrogénio €puttering) dentro da propria

camera de nitretacgo (20,

- Eliminacdo dos problemas de passivacdo através da remocdo dos filmes

superficiais em um plasma de Ar e /ou H, antes de utilizar a mistura nitretante 2,
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- Eliminacdo de problemas ambientais (N8 sdo utilizados gases ou liquidos

t6Xicos, como Nnos processos convencionais) [%);

- Possibilidade de se utilizar temperaturas mais baixas (a partir de 350°C) [#%;

- Alto controle do processo permitindo maior reprodutibilidade 1*2;

- Variagdo dimensiona pequena — A deformacgdo produzida pelo tratamento
depende do nivel de tensdes internas do material. Assim, o decréscimo da tensdo de
escoamento com o0 aumento da temperatura de tratamento sugere 0 uso ok temperaturas

baixas, para minimizar as distor¢des, o que é possivel somente no processo a plasma 2,

O processo apresenta também algumas desvantagens.

- Necessidade de operadores qualificados quando o processo néo for automatizado
[9.

- Alto investimento inicial, porém com uma relacgo custo/beneficio satisfatoria!”;

- Limitacdo para pegas com furos ou entalhes pequenos devido a concentracéo do

plasma nestas regides, podendo ocorrer sobreaquecimento (1.

2.29 Aplicacdes

Varios estudos tém comprovado que a nitretacdo a plasma é um excelente processo
de endurecimento superficial, aumentando a resisténcia ao desgaste e, por consequéncia,
melhorando a vida Util de diversos componentes. Ferramentas de ago répido, como fresas
[19 & machos 2%, e engrenagens, virabrequins, camisas de cilindros, pistdes, matrizes para
trabalhos & quente, componentes usados em sistemas de injegdo de combustiveis 12,
implantes cirdrgicos [?Y, moldes e matrizes para o processamento de plastico 2°,
engrenagens pesadas (%! s30 exemplos de aplicacdes de processos de nitretacdo a plasma
Além disso, recentemente, com o0 uso de nitretaces a plasma em baixas temperaturas, tem
sido possivel uma melhora na resisténcia ao desgaste de acos inoxidaveis martensiticos e

com leve aumento na resisténcia a corrosso 2%,
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NitretacOes a plasma de agos inoxidaveis austeniticos a baixas temperaturas
também vem sendo largamente utilizadas ®?. Podendo ser aplicados em implantes

cirtrgicos, valvulas, bombas, eixos,etc 1.

2.3 Desgaste

A tribologia pode ser definida como sendo “a ciéncia e a tecnologia de superficies
gue interagem em movimentos alternativos e as préticas relacionadas a isto”. Tribologia
envolve as investigacOes cientificas dos fendbmenos de desgaste, atrito e lubrificagdo e

também as aplicacdes técnicas do conhecimento tribol dgico .

Friccdo e desgaste ndo sdo propriedades intrinsecas dos materiais, sdo0
caracteristicas de um tribosistema. O desgaste pode ser definido como a perda progressiva
de material da superficie de um sdlido cevido a agdo mecénica, isto é o contato e o

movimento relativo contra um corpo sdlido, liquido ou gasoso Y.

O desgaste € raramente catastrofico, entretanto reduz a eficiéncia de operacéo e
pode resultar em mudancas dimensionais de componentes ou danos superficiais que podem

causar outros prejuizos secundérios como vibracdes e desalinhamentos 9,

Diversos critérios de classificacdo sdo adotados para as diferentes categorias de
desgaste. Pode-se classificar 0 desgaste dentro de quatro categorias com diversas
subdivisbes. abrasdo (baixa tensdo, ata tensdo, goivagem e polimento), erosdo (impacto
solido, impacto fluido, cavitacao e “dlurry”), adesdo (fretamento, adesivo, descascamento e

corrosivo) e fadiga de contato (pites, lascamento, impacto e impactos repetidos) B3

Outras classificacbes para 0 desgaste também podem ser encontradas:
deslizamento, fretamento, abrasdo de trés corpos, goivagem, abrasivo de baixa tensdo,
abrasivo erosivo 3. Ades3o, abrasdo, fadiga de contato, erosdo, cavitacdo e corrosdo 3.
Segundo Zum Gahr B%, apenas quatro mecanismos de desgaste ou qualquer combi nagao

destes estéo envolvida nos processos de desgaste:
Adesdo: Formagdo e rompimento de interfaces unidas por adesdo;
Abrasdo: Remocdo de material devido ao riscamento;

Fadiga de contato: Fadiga e formacdo de trincas em regides da superficie devido a

ciclos de tensdes que resultam em separacdo de material.
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Reacbes triboguimicas. Formacdo de produtos de corrosdo como resultado de

interagdes quimicas entre os elementos de um tribosi stema iniciados pela acéo tribol 6gica.

2.3.1 Desgaste abrasivo

Desgaste abrasivo € o arrancamento de material causado pela presenca de particulas
duras entre ou incrustadas em uma ou ambas as superficies em movimento relativo ou pela
presenca de protuberéncias duras sobre uma ou ambas as superficies em movimento

relativo (3%,

Diversos processos fisicos podem estar envolvidos na abrasdo dependendo dos
materiais sujeitos ao desgaste e as condicdes de operacdo, bem como, o tipo de particulas

abrasivas, angulo de contato, etc 7.

O desgaste abrasivo pode ser de baixo ou alto nivel, dependendo da razéo entre o
abrasivo e a dureza na superficie do material ensaiado. A Figura 2.3 mostra a transicéo de
desgaste de baixo nivel para alto nivel para materiais lomogéneos e heterogéneos (aco

com carbetos na matriz) de igual dureza %%,

heterdgeneo

homogéneo

desgaste abrasivo

1 1 1
05 1.0 12 15
dureza do abrasivo

dureza do material

Figura2.3 Desgaste abrasivo em fungéo da razéo entre a dureza do abrasivo e a dureza
do material testado (7!,
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A transi¢cdo do meror para o maior nivel de desgaste em um material homogéneo
ocorre quando a dureza do abrasivo € igua a dureza do material ensaiado. Para materiais
de durezas equivalentes, a matriz do material contendo carbonetos possui menor dureza do
gue a matriz do material homogéneo. Para 0s materiais heterogéneos a transicdo comega e
termina quando a dureza da matriz e a dureza dos carbonetos sdo respectivamente

superadas pela dureza do abrasivo 9,

O desgaste abrasivo pode ser classificado como abrasdo a dois corpos ou abraséo a

(30]

trés corpos '*. Também se encontram referéncias que dividem em quatro categorias.

Baixa tens3o, alta tensdo, goivagem e polimento Y,

Na abrasdo a dois corpos, particulas abrasivas fixas a superficie ou asperidades
duras sdo colocadas em movimento relativo contra a superficie ensaiada. A abrasdo a trés
corpos € produzida por gréos abrasivos livres presentes entre as duas superficies

submetidas a abrasdo. A Figura 2.4 mostra esquematicamente 0s tipos de desgaste abrasivo
[30]

Abraséo a 2 corpos Abrasio a 3 corpos

.

Figura2.4  Desenho esquemético dos tipos de desgaste abrasivos 2%,

O desgaste na abrasdo a trés corpos € menor do que na abrasdo a dois corpos.
Devido as variagBes no angulo de atague, apenas uma pequena propor¢aéo da particula
abrasiva causa desgaste na abrasdo a trés corpos. Particulas deslizando livremente causam
menor perda por desgaste [

A Figura 2.5 mostra os micromecanismos atuantes na superficie dos agos ensaiados

por abrasivos duros. Idealmente, no mecanismo de microssulcamento devido a acdo de
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uma particula abrasiva ndo ha qualquer arrancamento de material da superficie ensaiada. O
material desgastado acumula-se a frente da particula abrasiva e é continuamente deslocado
para ambos os lados do sulco produzido. Entretanto, durante o microssulcamento pode
ocorrer perda de material devido a grande quantidade de particulas atuando
simultaneamente ou sucessivamente. No micromecanismo de microcorte ideal, a perda de
massa € equivalente ao volume do sulco produzido pelo desgaste. O microlascamento pode
ocorrer quando atas concentragbes de tensdo sdo impostas pelas particulas abrasivas,
especialmente na superficie de materiais fragelis. Neste caso, grandes fragmentos sdo
arrancados da superficie devido a formagdo e propagagdo de trincas. Outro
micromecanismo de desgaste por abrasdo também pode ser citado: microfadiga. Este
micromecanismo ocorre quando o abrasivo é incapaz de riscar ou indentar a superficie do

material. Na microfadiga as taxas de desgaste sdo inferiores aos demais micromecani Smos.
[30]

microfadiga microlascamento

Figura2.5 [I 3T)t]era(;(”)es fisicas entre as particulas abrasivas e a superficie dos materiais

Os mecanismos de microssulcamento e microcorte sdo predominantes em materiai s
ducteis. A proporcdo de materia deslocado para os lados do sulco, isto € a razéo entre
microssul camento e microcorte, dependem do angulo de ataque das particulas abrasivas. O
material é arrancado da superficie por microcorte quando o angulo de ataque das particulas

abrasivas € maior do que um valor critico. O angulo critico de ataque @) € funcdo do
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material desgastado e das condicles de teste. Teoricamente, a. descreve uma transicéo
brusca entre microssulcamento e microcorte. Na prética, uma transicdo mais gradua de
microssulcamento para microcorte é observada com o aumento do angulo de ataque. A

Figura 2.6 mostra esquematicamente esta transicao 1.

baixo desgaste « » alto desgaste

e e
AL
S L2

microssulcamento

de corte / sulcamento

razao

angulo de ataque 10(

v

angulo critico de ataque *c

Figura2.6 Razdo entre microcorte e microssulcamento em funcdo da razdo entre o
angulo de atague e o angulo de atague critico [,

O riscamento de materiais frageis por particulas abrasivas ou penetradores duros
podem resultar na formacéo e propagacdo de trincas. O mecanismo de microlascamento
causa perda de volume de material maior do que o volume dos sulcos produzidos [2%. A
transicdo de microssulcamento para microcorte depende das propriedades do material
testado, das condi¢des de operacdo, bem como do angulo de atague e do coeficiente de
atrito. Com o aumento de dureza do material ensaiado, 0 micromecanismo predominante
tende a mudar de microssulcamento para microcorte. Acréscimos adicionais na dureza do

material podem resultar na mudanca de microcorte para microlascamento 1.

A abrasdo de materiais por abrasivo de baixa dureza, isto é, abrasivos de dureza
igual ou menor do que a dureza do material testado, ocorre por friccdo. O atague por estes
abrasivos pode resultar em deformacdo eléstica e pléstica, fadiga de contato, trincas

superficiais ou adesao (37,

Devido a complexidade do processo abrasivo ndo é possivel experimentalmente,

em um Unico ensaio, estudar o fendmeno em todos os seus diferentes aspectos. No atual
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estado de conhecimento, ndo existem leis estabelecidas que defina, o processo abrasivo.

Desta forma, o empirismo é a melhor ferramenta para o entendimento do processo abrasivo
[34]

A andlise experimental € realizada sobre duas abordagens bésicas: Abordagem
Globa e abordagem local, onde se utilizam as técnicas de abrasometria e esclerometria
respectivamente. Na abordagem global o processo abrasivo € analisado como um todo. O
sistema é examinado antes e depois de um ensaio abrasomeétrico onde a taxa de desgaste
pode ser expressa de varias maneiras. perda de peso, perda de peso relativo, perda de
volume, etc. Na abordagem local, através de uma andlise localizada, os aspectos
fundamentais do desgaste sdo estudados. A técnica de esclerometria destaca-se nesta
abordagem, considerando o desgaste abrasivo como um processo de riscamento multiplo.
Desta forma, o fendmeno pode ser estudado com um modelo simplificado considerando a
acdo individua de particulas abrasivas isoladas e idealizando-as como penetradores duros

de geometria conhecida 3%,

Em esclerometria utilizam se normalmente os mesmos penetradores usados nos
ensaios de dureza, podendo ser piramidais (Vickers ou Knoop), esféricos (Brinnel) ou
conicos (Rockwell C). Além de indentar, os penetradores geram um risco na superficie das
amostras durante os ensaios. Os penetradores esféricos sdo considerados obtusos e 0s
conicos e piramidais sdo denominados agudos. Os penetradores agudos representam mais
fielmente as situacOes de contato nas quais a superficie sofre desgaste. As impressoes
geradas por estes penetradores possuem semelhanca geométrica e as pressoes de contato
independem das dimensdes da impressdo. Desta forma, os penetradores ditos agudos sdo
mais adequados ao estudo do desgaste e 0s obtusos ao estudo do atrito 2+,
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3 MATERIAISE METODOS

31 Material

O materid utilizado neste estudo foi 0 ago inoxidavel endurecido por precipitacdo
AlISI S17400, comercidmente designado de 17-4PH. Sua composicdo quimica €
apresentada na Tabela 3.1. As condigdes de tratamento térmico de solubilizacdo e
envelhecimento variaram para as diferentes condicbes de nitretagdo empregadas e seréo
detalhadas posteriormente.

Tabela3.l  Composicdo quimica do aco 17-4PH redlizada via espectroscopia de
emissao optica (% em peso).

C Mn Si Cr Ni P S Cu Nb

0,05 0,81 0,24 15,3 4,4 0,01 0,01 3,1 0,41

Os corpos de prova foram seccionados nas dimensdes de 70mm X 70mm a partir de
uma chapa de 5 mm de espessura. Antes de serem nitretadas, as amostras foram retificadas,
lixadas até granulometria #600 e limpas com acetona em banho ultra-sbnico. Foram

utilizados 2 corpos de prova em cada tratamento de nitretaco.

3.2 Nitretacdo a Plasma

A nitretacéo a plasma foi realizada em um reator (camara de nitretagdo) fabricado
no Laboratorio de Metalurgia Fisica (LAMEF) da Universidade Federal do Rio Grande do
Sul (UFRGS). O equipamento é composto basicamente das seguintes partes:

Camara de ago inoxidavel com volume aproximado de 200 litros;
Bomba de vacuo;

Cilindros de gases (argonio, hidrogénio, nitrogénio);
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Fonte de poténcia pulsada com freqiéncia de 11 kHz e fator de trabalho de 75%
(razéo entre o tempo de pulso e o tempo total igual a0,75);

Instrumentos de medicdo e controle.

O controle de temperatura durante as etapas de limpeza (sputtering) e nitretagdo foi
realizado com um termopar tipo K (Chromel-Alumel) introduzido em um furo realizado em

uma das amostras.

A Figura 3.1 mostra a representacdo esquematica do equipamento de nitretagdo a
plasma e a Figura 3.2 apresenta o equipamento instalado no LAMEF.

CAMARA METALICA DE VACUOD

AMOSTRS |
I'LI E JANELA \
| 5 A _—
CHAVE
|~ 1SOLADOR
FONTE DE POTENCIA
VALVULA VALVULA '
FAFA O
SISTEMA DE +—!
BOMBEAMENTO -
CILINDRD
TERMOPAR  +—o OE GhAs
@ 5 CONTAOLE
o=y P ELETROMICD

INDICADDR DE
TEMPERATURA

Figura3.1 Desenho esquematico do equipamento de nitretacdo a plasma.
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Figura3.2 Equipamento de nitretacdo utilizado para o tratamento das amostras.

Inicidmente a camara foi evacuada até uma pressdo de 6,7 Pa. A seguir, as
amostras foram limpas com uma mistura de 30% de argénio e 70% de hidrogénio por uma
hora na pressdo de 133 Pa. Nesta etapa (denominada sputtering), além da limpeza,
objetiva-se a remocdo da camada estavel de Oxido de cromo que dificulta a difusdo do
nitrogénio no substrato. Apos a limpeza, a atmosfera contendo argénio e nitrogénio foi
substituida por uma mistura rica em nitrogénio (76% N, e 24% H,) na pressdo de 400 Pa

durante 4 horas.

A Tabela 3.2 mostra as condi¢cdes utilizadas na nitretagdo, variando-se 0s
parémetros do tratamento térmico e do processo de nitretacao.

Tabela3.2  Condicoes utilizadas durante a nitretacdo a plasma.

Solubilizacéo Envelhecimento Nitretacéo
Condicbes | T(°C)| t(h) T(°C) t (h) T(°C) t (h) Mistura
Gasosa (%N )
1-S 1040 0,5 - - - - -
2—SE550 1040 0,5 550 4 - - -
3-SN480 1040 0,5 - - 480 4 76
4-SN550 1040 0,5 - - 550 4 76
5- 1040 0,5 550 4 400 4 76
SE550N400
6- 1040 0,5 550 4 450 4 76
SE550N450
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A escolha de alguns tratamentos e parametros teve como objetivo verificar a
possibilidade da realizagdo do tratamento de envelhecimento simultaneamente com a
nitretacdo, visando uma diminuicdo nos custos e tempos de manufatura sem
comprometimento da resisténcia a corrosdo e das propriedades mecanicas do material.
Ent&o, as amostras envelhecidas previamente a nitretagdo (5- SE550N400 e 6- SES550N450)
foram nitretadas em temperaturas baixas e as amostras envelhecidas e nitretadas
smultaneamente (3-SN480 e 4-SN550) foram tratadas em temperaturas superiores,
respeitando as temperaturas de envelhecimento que proporcionam melhores propriedades
mecéanicas ao ago inoxidavel endurecivel por precipitacdo 17-4PH. As amostras 1-S e 2-
SE550 ndo foram nitretadas, a primeira sO solubilizada e a segunda solubilizada e

envel hecida

Os valores dos parametros controlados durante as etapas de limpeza (sputtering) e
nitretacdo séo apresentados na Tabela 3.3. O tempo comecou a ser registrado apds as pecas
atingirem a temperatura de nitretagéo.

Tabela3.3  Controle dos parémetros do processo de nitretacdo.
Processos Parametros | 3-SN480] 4-SN550| 5-SE550N400 | 6- SES50N450
MisturaGasosa | 30/70 | 30/70 30/70 30/ 70
(%ATr/%H,)
Presséo (Pa) 133 133 133 133
Tensdo (V) 425 425 425 425
Sputtering Corrente (A) 0,6 0,6 0,6 0,6
Temperatura |150- 250|150 - 250| 150 - 250 150 - 250
peca (°C)
Fator detrabalho| 0,70 0,70 0,70 0,70
Tempo (h) 1 1 1 1
MisturaGasosa | 76/24 | 76/24 76/ 24 76/ 24
(%N 2/%H>)
Presséo (Pa) 400 400 400 400
Tensdo (V) 585 670 535 550
Nitretacao Corrente (A) 1,65 2,25 1,2 1,56
Temperatura 480 550 400 450
peca (°C)
Fator detrabalho| 0,75 0,75 0,75 0,75
Tempo (h) 4 4 4 4




3.3 Caracterizacdo do Materia

Para a caracterizacéo das amostras nitretadas foram realizadas as seguintes andlises:
microestrutural, profundidade de nitretagdo, dureza, microdureza, difracéo de raios-X,
espectroscopia Optica em descarga incandescente (GDOS); ensaios de desgaste e ensaios

de corros3o.

3.3.1 Andise Microestrutural

Apbs nitretadas, as amostras foram seccionadas transversalmente a camada com
disco de corte diamantado com intensa refrigeracdo para evitar o aguecimento. O
embutimento foi realizado com resina acrilica condutora com pé de cobre para obter
contato elétrico no microscopio eetronico de varredura. O lixamento até granulometria
#1000 e o polimento com pasta de diamante de 6, 3 e 1 nm foram feitos em equipamento
automatico. Para o ataque microestrutural utilizouse o reagente quimico Marble (4 g
CuSOg4, 20 ml HCl e 20 ml H;O).

As observacdes e os registros das microestruturas foram feitos no microscépio
optico (MO) com camara digital acoplada e no microscopio eetrénico de varredura
(MEV).

3.3.2 Ensaios de Dureza e microdureza

A dureza no nucleo das amostras nitretadas foi realizada com indentador Vickers
com carga de 5 kgf (HVs). O ensaio também foi feito nas amostras ndo nitretadas. O
objetivo do ensaio foi verificar as ateragdes de dureza devido aos diferentes tratamentos
aos quais as amostras foram submetidas. A média foi calculada a partir de trés medigdes

em cada amostra.

Para efetuar o perfil de microdureza nas amostras nitretadas utilizou-se 0 método

Vickers com cargade 50 g (HVo,05)-
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3.3.3 Profundidade de Nitretacéo

A espessura da camada nitretada pdde ser medida por dois métodos distintos: pela
transcricdo da microestrutura obtida no MO com auxilio de um programa de andlise de
imagens e pelo perfil de microdureza, adotando o valor de 50 HV acima da microdureza de

nucleo para obter a profundidade efetiva de nitretagdo, conforme a norma DIN 50 190 [36],

No primeiro método as espessuras foram medidas em 5 regides diferentes ao longo
da camada nitretada.

3.34 Andlise de Difracdo de Raios- X

A identificacdo das fases formadas nas camadas nitretadas foi realizada por
difracéo de raios — X. A radiacdo utilizada foi cobre Ka com varredura entre 30° < 2q <

90°, passo angular de 0,01° e tempo de 1 segundo por passo. Também foi realizada andlise
deraios- X em amostras ndo nitretadas.

3.3.5 Andise de Espectroscopia Optica em Descarga I ncandescente (GDOS)

O perfil de composicdo quimica ao longo da camada nitretada foi obtido com a
técnica de GDOS. Esta técnica € ideal para andlise quantitativa de camadas superficiais
pois a descarga incandescente € uma fonte de excitagdo altamente estéavel, gerando um
feixe plano e uniforme sobre a amostra analisada. Os elementos investigados foram Cr, N,
C e Fe. Como aandlise foi realizada somente até 60 um de profundidade, ndo foi possivel a
obtencdo do perfil de toda a camada nitretada, pois existiram condigdes que geraram
camadas superiores a este valor. As amostras ndo nitretadas também foram analisadas. As

andlises foram feitas no Instituto IWT em Bremen na Alemanha.

3.3.6 Ensaios de Polarizacdo Andédica

A resisténcia a corrosdo das amostras nitretadas foi avaliada por testes de
polarizacdo anddica dinamica, a temperatura ambiente, num eletrdlito (3,5% NaCl — pH 6).
A varredura do potencial foi de —800 a 1600 mV. A escolha do eletrdlito visou reproduzir
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as condicdes em que as ponteiras de conexdo dos risers estdo expostas. Nas amostras ndo

nitretadas o ensaio também foi realizado nas mesmas condigoes.

3.3.7 Ensaosde Desgaste

Teste de Resisténcia ao Desgaste Abrasivo com Movimentos Alternados

Este método de desgaste segue a norma JIS H 8503 1. A Figura 3.3 mostra um

desenho esquemético do equipamento e a Figura 3.4 mostra o eguipamento instalado no
Laboratério de Tribologia e Materiais (LTM) na Universidade Federa de Uberlandia

(UFU).
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Figura3.4 Equipamento utilizado para avaiar a resisténcia ao desgaste abrasivo das
amostras.

O ensaio é utilizado para avaliar aresisténcia ao desgaste abrasivo de revestimentos
contra uma carga aplicada através de movimentos alternados entre a amostra e um anel
metalico com uma lixa abrasiva colada em sua superficie. O anel possui 50mm de diametro
e 12 mm de largura, provido de um dispositivo automatico que induz uma rotagéo de 0,9°
para cada movimento aternado, de forma que o contato possa ser realizado sempre com
uma superficie nova do abrasivo a cada novo ciclo. A resisténcia ao desgaste foi avaliada

pelavariacdo de massa, através da equacdo 1.

_ N [1]
B I”l' m 2

Onde, WR = resisténcia ao desgaste (ciclos/ mg)
My = massa da amostra antes do ensaio (mg)
My = massa da amostra depois do teste (mg)
N = nimero de ciclos (cada movimento aternado corresponde a um ciclo)

Antes da realizacao do ensaio, as amostras foram submetidas a limpeza ultra-sbnica

com acetona e posteriormente pesadas em uma balanca anal6gica com resolugdo de 0,1
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mg. A carga utilizada no ensaio foi 2000 gf e a lixa com abrasivo de alumina (ALO3) de
granulometria #320 e dureza de 2200 HV ¢ ¢s. Foram realizadas 12 etapas de 400 ciclos
cada, apOs cada etapa as amostras foram novamente limpas e pesadas. Para verificar
guanto de material estava sendo removido, apds cada etapa de 400 ciclos, a profundidade

de material removido foi medida com o auxilio de um perfildmetro.

Também foram realizados testes com abrasivo Flint (SiO;) de granulometria #80,
carga de 2000gf e dureza entre 800 e 850 HVq 0s5. Entretanto, as perdas de massa ndo foram

significativas com este abrasivo.

Ensaio de Microesclerometria Retilinea

O ensaio de microesclerometria foi utilizado para avaliar a resisténcia ao
riscamento das amostras nitretadas nas diferentes condigdes. A comparacdo com amostras
ndo tratadas também pbde ser feita. Este ensaio foi selecionado para tentar reproduzir o
desgaste que ocorre na conexdo da ponteira com a caixa durante o acoplamento das

tubulagdes na coluna de compl etacéo.

O desenho esguemético e a fotografia do equipamento construido e instalado no

LTM da UFU podem ser vistos nas Figura 3.5 e 3.6, respectivamente.
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Figura3.5 Desenho esquemético do equipamento de microesclerometria retilinea.
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Figura 3.6 Equipamento de microesclerometria retilinea instalado no LTM na UFU.

O equipamento consiste basicamente de um dispositivo de translacéo da amostra e
um porta penetrador onde se pode selecionar o tipo de penetrador utilizado no ensaio. A

aplicacdo da carga é constante e na direcdo normal a superficie de teste.

Para a realizacdo do ensaio optou-se pela utilizacdo de um penetrador Vickers e o
riscamento foi realizado com carga e 200 gf. Depois de ensaiadas, as amostras foram
observadas no MEV, onde foram medidas as larguras dos riscos gerados pelo penetrador.
A largura média foi obtida de cinco medi¢gdes ao longo do risco. A dureza ao risco das
amostras foi calculada pela equagéo 2.

F [2]

Onde, Hs = dureza ao risco (kgf / mm?)
Fn = forganormal (kgf)
L = largura do risco (mm)

K1 = constante relativa a geometria do penetrador
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4 RESULTADOS

41  Andise Microestrutural

As Figuras 4.1 e 4.2 mostram as micrografias das amostras ndo nitretadas nas

condicoes 1S e 2SE550. A amostra 1 foi solubilizada a 1040°C por 30 minutos e a
amostra 2, além de solubilizada, foi envelhecida a 550°C. Observa-se que a amostra 1-S,

ndo envelhecida, apresenta microestrutura martensitica ndo revenida com graos grosseiros.

A amostra 2-SE550 apresenta microestrutura martensitica revenida resultante do

tratamento térmico de envelhecimento realizado a 550°C durante 4 horas.

Figura 4.1 Amostra 1-S. Microestrutura
composta de martensita ndo
revenida. Ataque quimico:
reagente Marble

Figura 4.2 Amostra  2-SE550.
Microestrutura composta de
martensita revenida. Atague
quimico: reagente Marble

Nas Figuras 4.3 a 4.10, obtidas em microscopia optica e eletronica de varredura,

podem ser observadas as micrografias das amostras nitretadas. As figuras estéo dispostas

em ordem crescente de acordo com as temperaturas utilizadas no processo de nitretagéo.

Observa-se um aumento na espessura da camada nitretada com a elevacdo da temperatura.

As camadas nitretadas apresentam-se homogéneas e com uma interface bem definida com
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0 nucleo. Com o0 aumento da temperatura de nitretacéo percebe-se que areas escuras foram

formadas na superficie da camada nitretada.

Figura4.3  Camada nitretada referente & amostra 5 envelhecida a 550°C e nitretada a
400°C. Ataque quimico: Marble.

Figura4.4  Camada nitretada referente & amostra 5 envelhecida a 550°C e nitretada a
400°C. MEV, ataque quimico: Marble.



Figura4.6
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Camada nitretada referente a amostra 6 envelhecida a 550°C e nitretada a

450°C. A seta indica a presenca de fases escuras na superficie da camada
nitretada. Ataque quimico: Marble.

EGED NAB

Camada nitretada referente a amostra 6 envelhecida a 550°C e nitretada a
450°C. MEV, atague quimico: Marble.



Figura4.7 Camada nitretada referente a amostra 3 envelhecida e nitretada a 480°C. A
seta indica a presenca de fases escuras na superficie da camada nitretada.

AccV Spot Magn WD F—— 20m
160kV B0 1000x 96 S N480

Figura4.8 Camada nitretada referente a amostra 3 envelhecida e nitretada a 480°C.
MEV, atague quimico: Marble.



Figura4.9 Camada nitretada referente a amostra 4 envelhecida e nitretada a 550°C.
Ataque quimico: Marble.

Figura4.10 Camada nitretada referente a amostra 4 envelhecida e nitretada a 550°C. A
seta indica a presenca de camada branca. MEV, atague quimico: Marble.

4.2 Ensaios de Dureza e Microdureza

4.2.1 Durezade Nucleo

A Tabela 4.1 mostra a dureza de nulcleo das amostras nitretadas e ndo nitretadas.
Observam se ateragbes nas durezas das amostras apls o tratamento de nitretaco. As
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amostras submetidas ao tratamento de nitretacdo em temperaturas mais elevadas tiveram

durezas menores gue as nitretadas em baixas temperaturas.

A Figura 4.11 mostra a variagdo da dureza de nicleo em relagdo a temperatura de

nitretacéo.
Tabela4.1 Dureza de nucleo das amostras nitretadas e ndo nitretadas.
HVs 1-S 2-SE550 | 3-SN480 | 4-SN550 | 5-SE550N400 | 6-SES50N450
1 347 361 3410 307,0 365,0 356,0
2 358 358 3440 312,0 368,0 359,0
3 343 357 345,0 313,0 367,0 362,0
Média 349,3 358,7 343,3 310,7 366,7 359,0
Desvio Padrdo| 7.8 2,1 21 32 15 3,0
400
375
S Z\I\
L 350 S 5
§ \I\
O
2 325 3
= \I
©
5
© 300 a
>
Q
275
250 . . .
375 425 475 525 575
Temperatura de Nitretacao(°C)

Figura4.11

Dureza de nucleo em funcdo da temperatura de nitretacéo.
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422 PefisdeMicrodureza

A Figura 4.12, obtida no microscopio o6ptico, mostra as indentacbes para
levantamento dos perfis de microdureza Vickers com carga de 50 gf. Verificase uma

gueda brusca de dureza na interface entre a camada e o nucleo.

Figura4.12 Fotomicrografia mostrando as indentactes para levantamento do perfil de
microdureza Vickers com carga de 50 gf em uma amostra nitretada.

Os perfis de microdureza Vickers, realizados com carga de 50 gf, sdo apresentados
na Figura 4.13. Observa-se que o tratamento de nitretagdo proporcionou um aumento de
dureza consideravel na superficie das amostras para todas as condicles utilizadas. As
amostras 6 e 3, nitretadas a 450 e 480°C respectivamente, apresentaram valores de dureza
na ordem de 1300 HV. A amostra 4, nitretada na temperatura mais elevada (550°C),

apresentou dureza média na camada bem inferior as demais condigoes.

Conforme ja observado nas micrografias, a profundidade da camada nitretada foi
incrementada com o aumento da temperatura de nitretacéo.
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Figura4.13  Perfis de microdureza HVy o5 das amostras nitretadas.

4.3 Profundidade de Nitretacdo

A Tabela 4.2 mostra as espessuras das camadas nitretadas medidas pela andlise das

microestruturas obtidas no microscopio optico.

Tabela4.2 Profundidade das camadas nitretadas em nm.

Medidas 3-SN480 4-SN550 5-SE550N400 6- SE550N450
1 91,3 121,6 28,1 67,1
2 92,2 121,2 28,1 66,7
3 92 122,7 27,3 65,8
4 91,6 122,7 28,6 65,8
5 91,8 122,1 28,1 66
Média 91,8 122,1 28,0 66,3
Desvio Padréo 0,3 0,7 0,5 0,6

A variagéo da profundidade da camada em funcéo da temperatura de nitretacdo

pode ser observada na Figura 4.14 por dois métodos de medicdo: Andise das

microestruturas e perfis de microdureza. Observa-se que a espessura da camada nitretada

aumenta com a elevagdo da temperatura de nitretacdo. Percebe-se uma boa correlagdo entre
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0os dois métodos de medicdo. As camadas medidas indiretamente pelos perfis de

microdureza tiveram espessura ligeiramente superior as medidas pela microestrutura.

140
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Figura4.14  Espessura da camada em fungdo da temperatura de nitretac&o.

44  Andise de Difracdo de Raios-X

Os difractogramas obtidos na andlise por difracdo de raios-X sdo apresentados na
Figura 4.15. Observa-se nas amostras nitretadas picos correspondentes ao nitreto de ferro
FesN (g'). Na amostra 5 SE550N400 verifica-se a presenca do pico de Fe-g (austenita).
Picos referentes ao nitreto de cromo CrN também foram evidenciados nos difractogramas

das amostras nitretadas.
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Figura4.15 Difractogramas deraios-X para as amostras estudadas, onde g = FesN.

45  Andise de Espectroscopia 6ptica em descarga incandescente (GDOS)

Os perfis de composicdo quimica ao longo da camada nitretada obtidos com a
técnica de GDOS podem ser observados nas Figuras 4.16 a 4.20. Os teores de carbono e

ferro estdo corrigidos para facilitar a leitura dos dados.
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Figura4.16  Perfil de composicdo quimica da amostra ndo nitretada.
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Figura4.17  Perfil de composicéo quimica da amostra envelhecida e nitretada a 480°C.
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Figura4.18 Perfil de composicdo quimica da amostra envelhecida e nitretada a 550°C.
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Figura4.19 Perfil de composicdo quimica da amostra envelhecida a 550°C e nitretada a
400°C.
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Figura4.20 Perfil de composicdo quimica da amostra envelhecida a 550°C e nitretada a
450°C.
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4.6 Ensaios de Polarizacdo Andédica

As Figuras 4.21 e 4.22 referem se aos resultados do ensaio de polarizagdo anddica

em meio contendo 3,5% de NaCl.
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Figura4.21 Curvas de polarizagdo anddica em meio de cloreto de sodio (NaCl) 3,5%
com pH 6.
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Figura4.22 Curvas de polarizacdo anddica em meio de cloreto de sodio (NaCl) 3,5%
com pH 6.
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47 Ensaios de Desgaste

471 Teste de Resisténciaao Desgaste Abrasivo

A Figura 4.23 apresenta os resultados de perda de massa acumulada. As amostras
foram pesadas ap0Os cada etapa de 400 ciclos. Observa-se que a amostra ndo nitretada
apresentou desempenho inferior as amostras nitretadas. As amostras 5 e 6, nitretadas a 400

e 450°C respectivamente, apresentaram os melhores resultados.
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Figura4.23  Perda de massa em fungéo do nimero de ciclos.

Nas Figuras 4.24 e 4.25 observa-se a resisténcia ao desgaste abrasivo em relagdo ao
numero de ciclos ensaiados. A resisténcia ao desgaste foi calculada a cada 400 ciclos. As
figuras comparam as amostras nitretadas a 400° e 450°C (Figura 4.24) e a 480 e 550°C

(Figura 4.25) com a amostra ndo tratada. Observa-se que aresisténcia ao desgaste mantém-
se praticamente constante dentro da camada nitretadas. Na amostra 5- SE550N400 verifica

Se uma queda na resisténcia ao desgaste a partir de 2400 ciclos.
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Figura4.24 Resisténcia ao desgaste em funcdo do nimero de ciclos para as amostras
nitretadas a 400 e 450°C e ndo nitretada.
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Figura4.25 Resisténcia ao desgaste em funcdo do nimero de ciclos para as amostras
nitretadas a 480 e 550°C e ndo nitretada.
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A profundidade de material removido em funcéo do nimero de ciclos, medida com
um interferbmetro laser a cada 400 ciclos, pode ser observada na Figura 4.26. As amostras
5-SES550N400 e 6-SE550N450 obtiveram, para um mesmo numero de ciclos, menor
remocdo de material, como pode ser observado no gréfico. Apds 4800 ciclos, a
profundidade remocdo de material atingiu 70 nm para a amostra ndo nitretada, enquanto

gue na amostra 6- SES50N450 o desgaste atingiu 45nmm de profundidade.
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Figura4.26  Relagdo entre a profundidade do desgaste e o nimero de ciclos.

A Figura 4.27 apresenta a resisténcia ao desgaste na camada nitretada em fungdo do
numero de ciclos ensaiados. Para elaboracéo do gréfico obteve-se a média dos valores de
resisténcia ao desgaste a cada 400 ciclos. Como a amostra 5SE550N400 apresentou
camada nitretada com espessura inferior a 30 mm, a média neste caso foi obtida com os
valores até 2800 ciclos que correspondem a aproximadamente 25 nmm de profundidade,
como mostra o grafico da Figura 4.26. A primeira etapa de 400 ciclos foi desprezada. As
amostras 5 e 6 apresentaram resisténcia ao desgaste na camada nitretada superior as

amostras 3 e 4. A amostra ndo nitretada mostrou o pior desempenho.
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Figura4.27 Resisténcia ao desgaste na camada nitretada em funcéo do nimero de ciclos
ensaiados.

As Figuras 4.28 a 4.31 mostram a relacdo entre a variagdo de perda de massa a cada
400 ciclos com a profundidade de material removido num total de 4800 ciclos. Nas figuras

€ possivel comparar também estes valores com os perfis de microdureza obtidos.
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Figura4.28 Relacdo entre Microdureza, variagdo de perda de massa e profundidade para
aamostra 3 — SN480.
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Figura4.29 Relagdo entre Microdureza, variagdo de perda de massa e profundidade para
aamostra4 — SN550.
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Figura4.30 Relacdo entre Microdureza, variacéo de perda de massa e profundidade para

aamostra 5 — SE550N400.
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Figura4.31 Relacdo entre Microdureza, variacdo de perda de massa e profundidade para
aamostra 6 — SES50N450.

Nas Figuras 4.32 a 4.36, obtidas no MEV, observa-se as superficies das amostras
apos 0s ensaios de desgaste abrasivo. As imagens dispostas a esquerda referemse as
amostras ensaiadas com abrasivo de alumina e a direita com abrasivo flint. Para obtencéo

dos gréficos de perda de massa e resisténcia ao desgaste em funcdo do nimero de ciclos

foram utilizados os resultados dos corpos de prova ensaiados com abrasivo de alumina.

Figura 4.32 Superficie da amostra 3-SN480 aplds 0 ensaio de desgaste abrasivo.
(&) aumina (b) Flint




59

Figura 4.33 Superficie da amostra 4-SN550 apds o ensaio de desgaste abrasivo.
(&) aumina (b) Flint

Figura 4.34 Superficie da amostra 5SE550N400 apds o ensaio de desgaste abrasivo.
(&) aumina (b) Flint
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Figura 4.35  Superficie da amostra 6 SES50N450 apds 0 ensaio de desgaste abrasivo.
(a) dumina (b) Flint
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Figura 4.36 Superficie da amostra ndo nitretada apds o ensaio de desgaste abrasivo.
(& alumina (b) Flint

4.7.2 Ensaio de Microesclerdmetria Retilinea

A variagdo da dureza ao risco para as diferentes condi¢oes de tratamentos pode ser
vista na Figura 4.37. As amostras nitretadas obtiveram resisténcia ao riscamento
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significativamente maior do que a amostra ndo tratada. A amostra 4-SN550 apresentou o

pior desempenho entre as amostras nitretadas.
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Figura4.37 Dureza ao risco em funcéo das condicOes de tratamento e da carga aplicada.

As Figuras 4.38 (b) a 4.42 (b), obtidas no MEV, mostram as superficies das
amostras apos 0 ensaio de microesclerometriaretilinea. Observa-se que 0 micromecanismo
de desgaste predominante foi microcorte com regides apresentando microssulcamento. Na
amostra ndo tratada verificase nas bordas deformacdo plastica caracteristica do
micromecanismo de microssulcamento. As imagens 4.38 (a) a 4.42 (a) apresentam a

superficie das amostras apos os tratamentos realizados.

Figura 4.38 Amostra 3-SN480. Superficie apds a nitretacdo (a) e apds 0 ensaio de
microesclerometriaretilinea (b).
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Figura 4.39 Amostra 4-SN550. Superficie apds a nitretagdo (a) e apds o ensaio de
microesclerometriaretilinea (b).

Figura4.40 Amostra 5-SE550N400. Superficie apds a nitretagdo (a) e apds o0 ensaio de
microesclerometriaretilinea (b).
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Figura4.41 Amostra 6-SE550N450. Superficie apds a nitretagdo (a) e apos o ensaio de
microesclerometriaretilinea (b).

Figura4.42 Superficie da amostra ndo nitretada (a) e apds o ensaio de microesclerometria
retilinea (b).




5 DISCUSSAO

51  Andlise Microestrutural

O crescimento da camada nitretada com o aumento da temperatura de nitretacéo
observado nas Figuras 4.3 a4.10 era esperado, visto que o aumento da temperatura facilita
a difusdo de nitrogénio no reticulado cristalino do material. A homogeneidade e a interface
bem definida com o nuicleo verificadas nas camadas sdo caracteristicas de agos com ato
teor de cromo e especialmente acos inoxidaveist®%4% A camada de compostos somente
pode ser identificada na amostra nitretada em temperatura mais elevada (4-SN550)
conforme mostrado na imagem da Figura 4.10, obtida no microscopio eetrbnico de
varredura. Entretanto, a presenca do nitretos de ferro g foi identificada por difracéo de

raios— x paratodas as condigoes (Figura 4.15).

As &reas escuras observadas na superficie das amostras nitretadas (Figuras 4.5 e
4.7) se devem a precipitacdo de nitretos de cromo. Em temperaturas menores esta
precipitacdo ocorre somente Nnos contornos, quando a temperatura aumenta a precipitacdo

passa a ocorrer também no interior dos graos.[*Y

5.2 Ensaios de Dureza e Microdureza

5.2.1 Durezade Nucleo

Analisando os resultados obtidos nos ensaios de dureza (Figura 4.11) observa-se
gue as amostras submetidas ao tratamento de nitretacdo em temperaturas elevadas tiveram
durezas no nuicleo menores que as nitretadas em baixas temperaturas. Como as amostras 5
e 6 nitretadas a 400 e 450°C foram envelhecidas a 550°C antes da nitretacéo, esperavam-se
durezas menores ou ha mesma ordem das amostras envelhecidas e nitretadas em uma Unica

etapa em temperaturas maiores. Entretanto, estes resultados se justificam provavelmente
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pelo maior tempo necessario para atingir a temperatura. Nas condicdes SN480 e SN550 o
tempo para atingir estas temperaturas 480 e 550°C, foi consideravelmente mais ato que
nas condigdes SE550N400 e SES50N450.

PelaNorma ASTM A705 (4?1, verifica-se que parao 17-4 PH envelhecido a 480°C a
dureza especificada é 40 HRC e a 550°C é de 35HRC. Se compararmos estes valores com
os encontrados nos tratamento SN480 (36 HRC) e SN550 (31 HRC) verificase que o
tratamento na camera de nitretagdo proporcionou durezas menores que no forno

convencional para envel hecimento.

5.2.2 Perfis de Microdureza

Observando os perfis de microdureza da Figura 4.13, verifica-se para todas as
condicOes de nitretacdo uma queda brusca de dureza na interface e a manutencéo de
durezas elevadas em toda a profundidade de nitretacdo. Resultados semelhantes foram
encontrados em acos inoxidaveis martensiticos e acos-liga com ato teor de cromo

nitretados, 383240

A amostra 4SN550, nitretada na temperatura mais elevada, apresentou a maior
espessura de camada. Entretanto, a dureza média desta amostra na zona de difusdo foi bem
inferior as demais amostras. Para as amostras 6 SES50N450 e 3 SN480, nitretadas nas
temperaturas intermedidrias de 450 e 480°C, foram encontrados os maiores valores de
microdureza, superiores a 1300 HV. Este comportamento pode ser explicado pelo tamanho
e densidade dos nitretos formados. Para baixas temperaturas de nitretacéo, a absor¢éo de
nitrogénio e a densidade de precipitados sG0 menores, portanto nestes casos O
endurecimento também € menor. Em temperaturas mais elevadas ou longos tempos de
nitretacdo, os precipitados crescem, diminuindo a distor¢céo do reticulado cristalino. O
crescimento destes nitretos contribuiu portanto para a diminuicéo da dureza da amostra
nitretada em temperatura elevada. Adicionalmente, para os acos inoxidavels martensiticos
submetidos a tratamentos em temperaturas altas, a matriz continua revenindo, amolecendo
o niicleo e a camada *¥). Um méximo de dureza é alcancado entdo para densidades e
tamanhos de precipitados 6timos, o que provavelmente foi alcangado nas amostras 3 e 6
nitretadas a 480 e 450°C, respectivamente.
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53 Profundidade de Nitretacdo

As camadas mais espessas foram obtidas com temperaturas mais atas pois,
conforme ja mencionado, 0 aumento da temperatura de nitretagdo favorece a difusdo de
nitrogénio na matriz. As camadas medidas indiretamente pelos perfis de microdureza
tiveram espessura ligeiramente superior & medidas pela microestrutura. Esta diferenca
deve-se a queda brusca de dureza na interface entre a camada e o0 nucleo, associada ao
método de medicdo que considera como pofundidade de camada 50 Vickers acima da

dureza de nucleo.

54  Andlise de Difracdo de Raios- X

Comparando os difractogramas das amostras ndo tratadas com as amostras
nitretadas, observa-se 0 surgimento de picos referentes ao nitreto de ferro g (FesN) e a
diminuicdo dos picos referentes a matriz martensitica em todas as condicdes de nitretagdo
readlizadas. O aparecimento destes picos com maior intensidade indicam a formagdo de
camada branca (camada de compostos) nas condicdes de maior temperatura (450, 480 e
550°C). Entretanto, somente na amostra nitretada a 550°C foi possivel a observacéo
daguela camada (Figura 4.10). N&o foram observados picos correspondentes ao nitreto de
ferro e (Fex3N). Também se percebem picos que indicam a presenca de nitretos de cromo
(CrN) que segundo a literatura, precipitam em temperaturas superiores a 450°C [44491
Entretanto, mesmo que com menor intensidade, estes picos também foram observados na
amostra nitretada a 400°C, fato que pode estar associado a grande quantidade de nitrogénio
presente na mistura gasosa. Esta amostra nitretada em baixa temperatura apresentou o pico
do Fe-g (austenita) com maior intensidade e os picos de g com menor intensidade. Para
nitretagdes até 450°C, Leyland [*° em 1985 reportou 0 aparecimento de uma estrutura
primeiramente austenitica, devido ao acréscimo de nitrogénio a matriz martensitica. Ele
atribuiu uma transformacao adicional na superficie da amostra relacionada a producéo de
finos precipitados de nitretos em certos gréos de austenita expandida estabilizada pelo
nitrogénio *°1. Na andlise de difraco de raios-x verificouse a presenca de picos relativos
a0 ferro-g (austenita) na amostra 5-SE550N400, nitretada em temperatura baixa O
aparecimento do pico de Fe-g deslocado levemente para a esquerda, ou sgja, para angulos
mai s baixos, sugere um aumento no parametro de rede devido a presenca de nitrogénio em

solucdo solida intersticial. Alguns autores referemse a este pico como fase “S’ ou
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austenita expandida 29462

. Com o aumento de temperatura das amostras nitretadas
percebe-se 0 estreitamento dos picos de g, 0 que sugere uma diminuicdo das tensbes

residuais com a melhor homogeneizacéo da distribuicdo do nitrogénio da camada.

55 Andlise de Espectroscopia Optica em Descarga I ncandescente (GDOS)

Como o ensaio de GDOS foi realizado somente até 60 pm, apenas na amostra 5
(Figura 4.19) foi possivel observar a queda de nitrogénio a aproximadamente 22 um de
disténcia da superficie. Este valor foi ligeiramente inferior aos valores de profundidade
obtidos pelo perfil de microdureza e microscopia Optica. Pode ser verificado também um
aumento na composicdo do carbono nesta regido. Este enriguecimento de carbono logo a
frente da camada nitretada deve-se a maior afinidade do nitrogénio em relagéo ao carbono
para formar nitretos de cromo %2 deslocando o carbono para o final da camada nitretada
e formando uma interface bem definida com o nicleo, como pode ser visto nas

micrografias das Figuras 4.3 a 4.10.

Na andlise dos perfis de microdureza (Figura 4.13) observouse que a dureza na
camada nitretada manteve-se constante em toda a profundidade, tendo uma queda brusca
na interface com o nucleo. Este fato pode estar associado a distribuicdo de nitrogénio na
camada. A composicdo do nitrogénio proxima a superficie das amostras nitretadas se
aproxima de 10% em peso, diminuindo gradativamente até uma profundidade de 10 nm
guando entdo se estabiliza com 5% em peso, mantendo-se até 60 nm. Acredita-se que este
comportamento seria verificado até o final da camada nitretada quando, ent&o, teriamos um
decréscimo na composicao de nitrogénio, conforme foi observado na amostra 5, nitretada a
400°C.

5.6 Ensaios de Polarizacdo Andédica

Comparando o resultado das amostras nitretadas e ndo nitretadas na Figura 4.21,
observa-se que a amostra 1-S (apenas solubilizada) apresentou um aumento acentuado de
densidade de corrente para o potencial em torno de 250 mV. Esse comportamento denota
um processo corrosivo localizado durante a varredura anédica. A amostra 2-SE550
(solubilizada e envelhecida) apresenta um comportamento bastante semelhante, tendo

apresentado um brusco desenvolvimento de corrente para um potencial em torno de 340
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mV. As demais amostras nitretadas tiveram um aumento de densidade de corrente

deslocado para valores mais catédicos.

Na Figura 4.22 observa-se o potencial de corrosio bem como as faixas de
potenciais para 0S quais as amostras apresentam cardter mais ativo ou menos ativo. A
amostra 2- SE550 (n&o nitretada) apresentou um menor valor de densidade de corrente para
a faixa de potenciais variando entre =180 mV e 200mV, demonstrando um cardter menos
ativo. Para esta mesma faixa de potenciais, as amostras nitretadas 3 SN480, 4 SN550, 6
SE550N450 e a 5SES550N400 apresentaram valores de densidade de corrente bastante

préoximos entre si, demonstrando uma menor resisténcia a corroséo para estes potenciais.

Para faixa de potenciais acima de 200 mV, as amostras nitretadas apresentam um
carédter menos ativo, com densidades de corrente inferiores as amostras ndo tratadas. Ou
sgja, uma melhora na resisténcia a corrosdo para potenciais superiores a 200 mV, em
especial a amostra 5 SE550N400 que apresentou a menor densidade de corrente. Leyland
[*9 o estudo de nitretagdo do ago 17-4PH em baixas temperaturas, associou esta melhora
na resisténcia a corrosdo a presenca de uma estrutura primeiramente austenitica, devido ao
acréscimo de nitrogénio a matriz martensitica (austenita expandida). O mesmo atribuiu
também esta melhora ao menor risco de corrosdo eletroquimica causada pela segregacéo de

nitretos de cromo nos contornos de grao 39

5.7 Ensaios de Desgaste

Analisando os resultados obtidos no ensaio de desgaste abrasivo com aumina
(Figuras 4.23 a 4.27) verifica-se que as amostras nitretadas tiveram um desempenho bem
superior a amostra ndo nitretada. Observa-se que as amostras 5-SE550N400 e 6-
SE550N450, nitretadas a baixas temperaturas e que portanto possuem camadas menos
espessas, apresentaram melhores resultados de resisténcia ao desgaste abrasivo quando
comparadas com as amostras 3-SN480 e 4-SN550.

Os resultados de resisténcia a0 desgaste apresentados nas Figuras 4.24 e 4.25
consideram o numero total de ciclos ensaiados. Ja no grafico da Figura 4.27 considera-se
apenas 0 desempenho dentro da camada nitretada. Desta forma, para ndo haver influéncia
do substrato, foram desprezadas as medidas de perda de massa da amostra 5 SE550N400

apos 2800 ciclos. O vaor limite de 2800 ciclos foi utilizado com base nos resultados de



69

profundidade de material removido pelo nimero de ciclos ensaiados apresentados no
gréfico da Figura 4.26. Pelo grafico, aremocdo de material atinge aproximadamente 25 nm
a 2800 ciclos. Como a camada nitretada da amostra 5 possui aproximadamente 30 mm de

espessura, 0 ensaio desta forma restringe-se a camada nitretada.

O pior desempenho da amostra 4-SN550 em comparacdo as demais amostras
nitretadas deve-se aos resultados de dureza relativamente baixos obtidos na camada
nitretada. Se observarmos os perfis de microdureza mostrados na Figura 4.13, enquanto
gue as amostras 3-SN480, 5SE550N400 e 6-SES550N450 apresentaram microdurezas
superiores a 1200 HV, a amostra 4-SN550 obteve microdureza média de apenas 800 HV
na camada nitretada. Este baixo valor de dureza, como ja mencionado, deve-se ao

crescimento dos nitretos precipitados devido & elevada temperatura de nitretacéo (4%

Apesar das camadas nitretadas em temperaturas menores apresentarem os melhores
resultados nos ensaios de desgaste abrasivo, a profundidade de nitretacdo também deve ser
analisada. A amostra 5SE550N400 apresentou ata resisténcia ao desgaste nos ensaios,
entretanto, por ser nitretadas em temperatura baixa, obteve camada nitretada com espessura
média de apenas 28 nm. Enquanto que a amostra 4 SN550, que nos ensaios de desgaste

obteve o pior desempenho, apresentou camada nitretada com espessura superior a 120 nm.

Nas imagens obtidas no MEV (Figuras 4.32 a 4.36) ap0s 0s ensaios de desgaste
abrasivo percebe-se que as superficies ensaiadas com Flint como abrasivo apresentamse
mais lisas e menos riscadas do que as ensaiadas com alumina. Este fato explica-se pela
diferenca entre a razédo da dureza do abrasivo pelo materia ensaiado para os dois
abrasivos. A razéo entre a dureza do abrasivo Flint e a dureza das amostras nitretadas é de
0,6 a 0,7. Isto €, a dureza das camadas nitretadas é superior a dureza do abrasivo. neste
caso, a taxa de desgaste é baixa e o nivel desgaste abrasivo é considerado baixo [*%. Isto
explica a perda de massa insignificante obtida nos ensaios com abrasivo flint nas amostras
nitretadas.

Utilizando alumina como abrasivo, a razéo entre a dureza do abrasivo e a dureza
das amostras nitretadas € de aproximadamente 1,7 e a razéo entre a dumina e a anostra
ndo tratada € superior a 6. Nestes casos, a dureza do abrasivo é superior a dureza das
amostras nitretadas e portanto, a taxa de desgaste é elevada e o nivel de desgaste é

considerado alto 139,
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Nos ensaio de microesclerometria retilinea (Figura 4.30) as amostras nitretadas
também tiveram desempenho superior a amostra néo tratada. Como ja constatado no ensaio
de desgaste abrasivo, a amostra 4-SN550, nitretada em temperatura elevada, apresentou o
pior desempenho também neste ensaio. Nas imagens obtidas na superficie das amostras
apos a nitretacdo (Figuras 4.38 a 4.41), percebe-se uma diferenca no aspecto superficial das
amostras nitretadas a 450 (6-SE550N450), 480 (3-SN480) e 550°C (4-SN550) em relacédo
a amostra nitretada a 400°C (5-SE550N400). Na amostra nitretada em temperatura baixa a
superficie apresenta-se mais lisa (Figura 4.40), enquanto que para as demais amostras
percebe-se a presenca de precipitados. Conforme os resultados da andlise de difracéo de
raios-x, a amostra nitretada a 400°C apresentou o pico do Fe-g (austenita) com maior
intensidade e os picos de g (nitreto de ferro) com menor intensidade. O resultado
satisfatorio desta amostra no ensaio de microesclerometria deve-se ao endurecimento
causado pelo nitrogénio dissolvido em solucdo solida distorcendo o reticulado cristalino

associado a presenca de finos precipitados de nitretos.

O micromecanismo de desgaste predominante observado nas amostras nitretadas
foi microcorte. Com regifes apresentando microssulcamento. Na amostra 5SE550N400
observam-se algumas areas com microlascamento. Os mecanismos de microssulcamento e
microcorte sd0 predominantes em materiais dicteis. Com o aumento de dureza do material
ensaiado 0 micromecanismo predominante tende a mudar de microssulcamento para

microcorte 3%,
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6 CONCLUSOES

Os parémetros de nitretacdo utilizados possibilitaram a formacdo de camadas
nitretadas em todas as amostras nitretadas. As camadas mais espessas foram obtidas com

as nitretagOes realizadas em temperaturas mais elevadas.

Todas as condic¢des de nitretacdo utilizadas promoveram um significativo aumento
superficial em relacdo ao substrato. Sendo que as amostras nitretadas nas temperaturas
intermediarias de 450 e 480°C apresentaram 0s maiores valores de dureza na camada
nitretada, na ordem de 1300 HV. A amostra nitretada a 550°C apresentou dureza média na

camada de 800HV, bem inferior as demais amostras nitretadas.

Todas as amostras nitretadas apresentaram quebra da passivacdo em potenciais
mais elevados do que as amostras ndo tratadas. Para a faixa de potenciais acima de 200mV,
as camadas nitretadas apresentaram cardter menos ativo, com densidades de corrente
inferiores as amostras ndo tratadas. As amostras nitretadas em temperaturas menores, 400 e

450°C, apresentaram, respectivamente, os melhores resultados para esta faixa de potencial.

O desempenho das amostras nitretadas foi bem superior a amostra ndo tratada nos
ensaios de desgaste abrasivo e de microesclerometria. A amostra nitretada a 550°C
apresentou resisténcia ao desgaste abrasivo e resisténcia ao risco inferior as demais

amostras nitretadas.

A possibilidade de redlizar o envelhecimento e a nitretacdo simultaneamente parece

viavel, entretanto deve-se realizar este tratamento a 450°C.

Entre as condigdes utilizadas, a amostra 6- SE550N450 nitretada a 450°C mostrou a
melhor combinag&o de propriedades: elevada dureza superficial, profundidade de camada e
resisténcia a corrosdo intermediarias e excelentes resultados de resisténcia ao desgaste

abrasivo e resisténcia ao riscamento.
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7 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Efetuar o tratamento de envelhecimento e nitretagdo simultaneamente utilizando a
temperatura de 450°C.

Redlizar o tratamento de nitretacdo utilizando tempos mais longos para obtencdo de

camadas nitretadas mais espessas.

Redlizar 0s experimentos novamente para avaliar a reprodutibilidade dos
resultados.

Aprofundar os estudos de resisténcia a corrosao.

Redlizar andlises de difracdo de raios-X ao longo da profundidade da camada

nitretada para determinar as fases presentes.

Repetir 0os ensaios de GDOS até profundidades maiores nas amostras que

apresentaram camadas mais espessas.

Aprofundar os ensaios de resisténcia ap desgaste abrasivo utilizando abrasivos de
durezas intermedidrias para examinar mais detalhadamente a transi¢do entre baixo nivel e
alto nivel de desgaste.

Repetir os ensaios de microesclerdmetria registrando a forca tangencial para

obtencdo da energia especifica.
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