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Resumo

O presente trabalho apresenta um estudo do processo de nitretagdo idnica de agos
rapidos, como método de tratamento superficial para o aumento da resisténcia ao desgaste de

ferramentas de corte.

Utilizando-se os equipamentos de nitretagao ionica em desenvolvimento no laboratorio
de Metalurgia Fisica da UFRGS foram nitretados corpos de prova do ago rapido AISI M2
variando-se diversos parametros do processo. As amostras foram caracterizadas quanto a
morfologia das camadas formadas, profundidade, perfil de microdureza e microdureza
superficial. Foram avaliadas condigdes de tratamento quanto ao aumento da resisténcia a

erosao e testadas ferramentas de corte de ago rapido em servigo.

As técnicas de analise empregadas incluiram ensaio de microdureza, ensaio de erosao,
metalografia (utilizando-se de microscopia Otica ¢ eletronica de varredura) e acompanhamento

da produtividade de ferramentas na industria.

Discutiu-se neste trabalho o crescimento da camada nitretada em agos rapidos com a
variagdo da composi¢ao da mistura de gases e temperatura da pega, as caracteristicas das
camadas formadas e a aplicabilidade do processo a ferramentas de corte. Além disso, os
experimentos serviram para auxiliar no desenvolvimento dos equipamentos de nitretagdo

ionica, de técnicas de controle do processo e de procedimentos de analise.



Abstract

In this work the possibility of applying plasma nitriding to high-speed tool steels was

investigated as a technique for improving wear resistance of cutting tools.

Using the facilities developed at the Laboratorio de Metalirgia Fisica - UFRGS, samples
of AISI M2 high-speed steel were nitrided under several different conditions. The samples
produced were characterized with respect to the morphology of the nitrided layers, hardness

and wear resistance.

The analysis techniques used were: metallography (optical and scanning electron
microscopy-SEM), microhardness (determination of superficial hardness and microhardness
profile of the cross section of the layers), erosion tests, and, as some tools were nitrided, their

performance was evaluated under working conditions in the industry.

The effect of variantion of the process parameters on composition and depth of the
nitrided layers and the applicability of the plasma nitriding process to cutting tools were
discussed. Additionally, the experiments done were very important on the development of the

plasma nitriding equipment at UFRGS.
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1 Introducio

Em muitas aplicagdes as propriedades superficiais sdo tdo importantes quanto as do
material por si s6. E o caso de ferramentas de corte onde grandes melhorias de produtividade
podem ser conseguidas pela utilizagdo adequada de tratamentos superficiais. O aumento da
vida 1til de ferramentas de corte tem um impacto econdmico importante pois representa menos

reafiagdes, menos ferramentas em uso e menor tempo total dispendido na troca de ferramentas.

Os agos rapidos devido as suas caracteristicas, dentre elas a alta dureza a quente, sdo
largamente empregados na industria para ferramentas de corte. Os tratamentos superficiais que
sdo utilizados nos agos rapidos sdo projetados para fornecer uma interface entre a ferramenta e
a pega que esta sendo usinada de modo a diminuir a intensidade dos mecanismos responsaveis
pelo desgaste. Existe uma larga variedade de tratamentos superficiais que podem ser uteis
quando empregados aos agos rapidos. O principio geral baseia-se na geragdo de um ambiente
no qual a reagdo para produzir o revestimento requerido ou camada superficial endurecida

processa-se na superficie da ferramenta.

A nitretagdo convencional (a gas e liquida) é um tratamento superficial que ja vem sendo
aplicado aos agos rapidos durante vérias décadas. Devido ao seu conteudo de elementos de
liga tais como: cromo, vanadio, tungsténio e molibdénio que prontamente formam nitretos, os
agos rapidos sdo particularmente apropriados para a nitretagdo, podendo dar valores de dureza
em torno de 1450HV. Além disso, a nitretagdo pode ser aplicada como um estagio final de
tratamento, pois a temperatura de operagdo € inferior ao intervalo de temperaturas utilizado no

revenimento dos agos rapidos.

A nitretagdo em banho de sais mostrou alguns bons resultados quando aplicada a
ferramentas de corte, porém apresenta dificuldades no que concerne ao controle das camadas
formadas. A nitretagdo idnica por sua vez, apresenta diversas vantagens sobre os métodos
convencionais de nitretagdo: controle das camadas formadas, alta repetibilidade do processo,
menores temperaturas de tratamento e mais altas velocidades de crescimento da camada
(menores tempos de tratamento). Deste modo, justificam-se os esforgos no estudo da
aplicagdo da nitretagdo iOnica como técnica para aumentar a vida util de ferramentas de corte

de agos rapidos. E € neste contexto que este trabalho procura-se inserir.

A nitretag@o idnica € um processo termo-fisico-quimico acionado nio sé pelo efeito da
temperatura do substrato (como nos métodos convencionais de nitretagdo) como também pela

agdo cinética de ions acelerados contra o substrato, de modo que condi¢des muito mais



favoraveis sdo geradas para a introdu¢dio de nitrogénio atdmico no interior do substrato. E
empregavel a quase todos os tipos de agos e ferros fundidos, sendo possivel nitretar-se ligas

ndo-ferrosas, como as de aluminio e titanio.

O processo de nitretagdo idnica € realizado em um reator que consiste de uma camara,
onde o ar ¢ substituido por uma atmosfera nitretante (mistura de N, e H,) a baixa pressdo (1 a
10torr). Gera-se e mantém-se um meio plasmatico pela aplicagdo de uma diferenga de
potencial elétrico entre a pega a ser tratada e um anodo (geralmente a carcaga do reator). Na
interface plasma-metal ocorrem os fendmenos responsaveis pela auto-sustentagdo da descarga
elétrica e difusdo do nitrogénio para o interior do substrato. O substrato ¢ aquecido devido ao
bombardeio de ions que sdo acelerados pela queda de potencial, atingindo-o com consideravel
energia cinética. Desde o meio dos anos 60, equipamentos de nitretagdo idnica comegaram a
estar disponiveis no mercado, porém somente mais recentemente o processo tem ganho
popularidade uma vez que possibilita uma total automagdo, assegura alta repetibilidade dos
resultados metalurgicos, além de ndo possuir carater poluente e ter um baixissimo consumo de
gas.

Neste trabalho, amostras do ago répido mais empregado em ferramentas de corte na
industria, o ago AISI M2, foram nitretadas ionicamente. Foi analisada a influéncia de
parametros do processo na microestrutura, profundidade e dureza das camadas obtidas. Entdo,
efetuou-se a nitretagdo de ferramentas de corte de ago rapido com o objetivo de aumentar a
vida 1til. O desempenho das ferramentas nitretadas ionicamente em diferentes condigdes de
tratamento foi comparado ao desempenho de ferramentas ndo nitretadas em termos do nimero
de pecas usinadas. Adicionalmente foi realizado um teste de resisténcia a erosdo em amostras
nitretadas ionicamente, e algumas consideragdes foram feitas sobre o efeito de forma das
ferramentas nos resultados de nitretagdo ionica. Todos os experimentos realizados serviram
também para avaliar o desempenho dos equipamentos de nitretagdo ionica em fase de

desenvolvimento no Laboratorio de Metalurgia Fisica da UFRGS.

O capitulo de revisio bibliografica apresenta um apanhado sobre os aspectos relevantes
relacionados aos objetivos deste trabalho. Inicialmente no item 2.1 cita-se os agos rapidos e
suas propriedades e, os principais mecanismos envolvidos no desgaste de ferramentas de corte
sio comentados. Também os principais tratamentos superficiais aplicados a ferramentas de
corte de ago rapido e seus efeitos sobre a redugdo na intensidade dos mecanismos de desgaste
sdo apresentados. No item 2.2 é abordada, de maneira geral, a nitretagdo como método de

endurecimento superficial e os métodos convencionais de nitretagdo sdo resumidamente
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tratados. No item 2.3, énfase especial é dada a nitretagdo i6nica abordando-se os mecanismos
cinéticos e a dindmica da nitretacdo, a pratica do tratamento e os problemas envolvidos,

influéncia sobre as propriedade dos agos, vantagens e aplicagdes do método.

No capitulo 3 sdo abordados os procedimentos envolvidos na realizagdo dos
experimentos, preparacdo das amostras, realizagdo dos testes, parametros de tratamento e
técnicas de andlise empregadas. E também efetuada uma descricdio dos materiais e
equipamentos empregados. No capitulo 4 os resultados obtidos das analises e testes s@o
apresentados na forma de tabelas e graficos. No capitulo 5 os resultados sdo discutidos
ressaltando-se os aspectos considerados mais importantes e o capitulo 6 é reservado as

conclusoes.



2. Revisao Bibliogrifica

Neste capitulo é apresentado um apanhado sobre os agos rapidos e nitretagdo, com

énfase especial em nitretagéo ionica.

2.1 Agos Rapidos

Os agos réapidos recebem esta denomingdo (tradugdo literal do inglés) por poderem ser
usados como ferramentas com altas velocidades de corte sem que o aquecimento decorrente

do atrito com a pega acarrete queda de dureza, além de apresentarem alta dureza a quente.

Os agos rapidos sdo usados em ferramentas de corte de todos os tipos, tais como
machos, alargadores, cossinetes, fresas e brocas. As vezes, eles também sdo usados para
aplicagdes de trabalho a frio por causa de sua alta resisténcia ao desgaste e, ocasionalmente,
em aplicagdes de trabalho a quente onde sua resisténcia a temperatura ¢ suficiente e sua baixa

tenacidade relativa possa ser acomodada®”,

O desenvolvimento original do ago rapido partiu do emprego de tungsténio, cromo e
vanadio como elementos basicos de liga, com um teor de Mn tdo baixo quanto possivel a fim

de evitar a fragilidade.

Um dos tipos mais populares foi o ago 18-4-1, assim chamado pelas percentagens
correspondentes de tungsténio, cromo e vanadio participantes de sua composigdo,
desenvolvido por Taylor e White apartir de 1900"**. No decorrer dos anos foram introduzidas
algumas modificagdes na composi¢do deste ago rapido oferecendo ligas de maior resisténcia a
abrasdo ou ao choque, todas simbolizadas pela letra T (norma AISI) seguido de um nimero de
classificag@o. O ago T1, por exemplo, € o ago rapido original desenvolvido por Taylor.

Em 1942 em virtude da escassez de tungsténio provocada pela guerra, passaram a ser

utilizadas ligas em que era substituido total ou parcialmente por molibdénio'"**

, sendo seus
diversos sub-tipos classificados pelos simbolos M1, M2, etc. Estes agos rapidos sdo de
forjamento mais dificil e de tratamento térmico mais complexo. O menor pre¢o do molibdénio,
e pelo fato de participar na composigdo com metade da porcentagem do tungsténio (por ter
aproximadamente a metade do peso especifico do tungsténio) fazem com que os agos rapidos
ao molibdénio sejam mais baratos do que os agos ao tungsténio'’. Segundo Wendell®” a

pratica recente tem mostrado que os agos ao molibdénio sdo superiores aos agos ao tungsténio



na maioria das aplicagdes para ferramentas de corte quando adequadamente tratades. Por esta
razio, hoje dominam o mercado os agos rapidos ao molibdénio. A principal vantagem dos agos
rapidos sobre outros agos-ferramenta é o de manterem a dureza até temperaturas em torno de
520 a 600°C, enquanto que os tltimos ja sdo afetados em temperaturas ao redor-de 250°C.
Isto, associado com uma maior resisténcia a abrasdo, permite aos agos rapidos velacidades de

corte bem mais elevadas e maior vida da ferramenta.

As desvantagens do ago rapido sdo: prego elevado e tratamento térmico complexo,

exigindo temperaturas em torno de 1200°C para a témpera.
As propriedades de maior influéncia na eficiéncia de corte de uma ferramenta so :
- Dureza a quente;
- Resisténcia ao desgaste;
- Tenacidade.

Dureza a quente - E a capacidade de resistir a0 amolecimento a elevadas temperaturas.
Isto se deve, basicamente, ao endurecimento secundario. Este endurecimento secundario é

devido a uma combinagdo de dois processos:

a) Transformagdo da austenita retida em martensita pelo resfriamento subsequente ao

revenido;
b) Precipitagdo muito fina de carbonetos de elementos de liga.

Admite-se que a transformacdo da austenita retida tem um efeito menor do que a
precipitagdo de carbonetos. O endurecimento secundario se deve, entdo, principalmente a
precipitagdo dos carbonetos de liga que acompanha o revenimento da martensita e pela
resisténcia dos mesmos a coalescer durante o trabalho das ferramentas. Neste sentido, os
melhores elementos sdo o tungsténio, molibdénio, cobalto (com W e Mo), vanadio e cromo.
Admite-se o seguinte: os atomos desses elementos, principalmente W e Mo, tem dimensdes
muito maiores que de qualquer outro presente nos agos rapidos. Assim eles teriam velocidades
de difusdo muito baixas. Para haver coalescimento e para que este prossiga seria necessario a

difusdo simultinea de We CouMoeCedeCre V.

Tenacidade - E a combinagio adequada de resisténcia mecénica e ductilidade do ago da

ferramenta. E influenciada, principalmente, por trés fatores:

a) Dureza - Para ferramentas temperadas a diminui¢do de dureza aumenta a tenacidade.

Por outro lado, tem-se o inconveniente de redugdo de resisténcia ao desgaste.
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b) Tamanho de grio - Este é o tnico fator com o qual se pode melhorar a tenacidade e
resisténcia ao desgaste simultaneamente. Com a diminui¢do do tamanho de grdo tem-se um

leve aumento de dureza e uma melhora da tenacidade.

¢) Distribuicdo de carbonetos - Para uma boa tenacidade deve-se possuir uma
distribuicdo homogénea de carbonetos. Uma regifio muito concentrada de carbonetos
incentivara a formagdo e propagagdo de trincas, enquanto que regides de baixa concentragdo

vdo apresentar menor resisténcia ao desgaste.

Resisténcia ao desgaste - E a capacidade da segio da ferramenta em contato com a pega
que esta sendo usinada de suportar a abrasdo a que ¢ submetida. Essa propriedade depende da
natureza e composi¢do da matriz, dos carbonetos precipitados responsaveis pela dureza
secundaria, da quantidade de carbonetos de liga e de sua natureza. O Carborneto de Vanadio ¢
o mais duro até temperaturas de 100°C, e acima de aproximadamente 400°C o Carboneto de

Tungsténio passa a ser superior.

Devido a interagdo do cavaco com a ferramenta, a qual ocorre a altas pressoes e
temperaturas, a ferramenta sempre ird sofrer desgaste. O progressivo desgaste da ferramenta
de corte pode tomar duas formas: (1) desgaste na face da ferramenta, caracterizado pela
formac@o de uma depressdo ou cratera, sendo resultado do escoamento do cavaco sobre a face
da ferramenta, e (2) desgaste no flanco da ferramenta causado pelo atrito com a nova

superficie de corte da pega de trabalho.

Quatro mecanismos basicos, 0s quais podem operar sozinhos ou em varias combinagdes
produzem desgaste da ferramenta: desgaste por difusdo (diffusion wear), desgaste por adesdo
(adhesion wear), desgaste por abrasdo (abrasion wear), e desgaste eletroquimico

(electrochemical wear)?.

Desgaste por difusdo:

Ocorre quando dtomos de um reticulado cristalino metalico movem-se de uma area de
alta concentragdo daquele grupo atdomico metdlico particular, para uma area de baixa
concentra¢do. O processo de difusdo ¢ dependente da temperatura existente na interface de
difusdio e do coeficiente de difusdo, aumentando exponencialmente com a temperatura.
Durante o processo de corte, devido a alta temperatura gerada nas interfaces
cavaco/ferramenta e ferramenta/pega criam-se condi¢des favoraveis para a difusdo de material

da ferramenta para o cavaco e pega.



Desgaste por adesdo:

E causado pela fratura de pequenas regides que se soldam e que sdo formadas como
parte do mecanismo de fric¢do entre o cavaco e a ferramenta. Quando estas diminutas jungdes
sdo fraturadas, pequenas particulas de material da ferramenta sdo arrancadas e carregadas pela

parte inferior do cavaco ou pela peca de trabalho.
Desgaste por abrasdo:

Ocorre quando particulas duras no lado inferior do cavaco passam sobre a face da
ferramenta e removem material da ferramenta pela agdo mecénica. As particulas podem ser
inclusdes abrasivas na pega de trabalho, fragmentos de uma aresta composta, ou particulas do

material da ferramenta removidas pela adesdo.
Desgate eletroquimico:

Este mecanismo basico pode incluir outros mecanismos mencionados na literatura:
oxidagdo ou corrosdo e correntes elétricas iOnicas produzidas pelo atrito entre pega e

ferramenta' ",

A maioria dos pesquisadores concordam que a maior parte dos desgastes de ferramentas

é consegiiéncia dos mecanismos de adesio e difusdo'”.

Investigagdes tem sido feitas com o intuito de verificar os mecanismos basicos de
desgaste em ferramentas de corte, examinando-se os elementos transferidos para o cavaco
quando a ferramenta sofre desgaste. Os resultados destes estudos demonstram o bem
conhecido fendmeno de que, quanto maior a velocidade de corte maior ¢ o desgaste da
ferramenta sendo que a transferéncia de material da ferramenta de corte para o cavaco também

aumenta. Tais analises permitem™:
1) Identificagdo de elementos do material da ferramenta transferidos para o cavaco

2) Medi¢des de tamanho de particulas de material da ferramenta transferidos e espessura
do filme de difusdo

3) Computagdo do volume de desgaste e taxa de desgaste da ferramenta.



Tabela 1.1. Resumo de processos mecanicos de tratamento superficial de ferramentas de

corte®

Proc. de Acabamento Superf.

Mudancas na Superficie

Aplicacoes

Lapidagéo,
Polimento

“Honing”,

Alteragdo do padrio mais

grosseiro  resultante  da
retificagdo  /esmerilhamento
nas superficies das

ferramentas para um mais
fino. Remogdo de rebarbas
dos gumes.

Podem melhorar o trabalho
final onde ferramentas tem
gumes levemente serreados
devido a afiacdo com rebolos
muito grosseiros. Aplicavel a
ferramentas  usadas em
madeira, plastico e ligas de
baixa resisténcia onde
cavacos tendem a colar-se na
superficie das ferramentas.

Limpeza por Jato Abrasivo
Liquido ou Vapor

Mesmas que as acima

Mesmas que as acima.

Brunimento em Tambor

Alteragdo de padrio mais
grosseiro de  retificagao/
esmerilhamento para mais
fino. Remog¢do de rebarbas
das bordas.

Mesmas que as acima.

Eletropolimento

Remogdo eletroquimica de
asperezas da superficie pela
dissolucdo anddica.

Mesmas que as acima.

Limpeza por Jato de granulos
e bombardeamento  de
particulas durissimas

Deformag@o plastica das
asperezas superficiais. Adigdo
de tensdes compressivas as
camadas superficiais.

Tensoes compressivas
adicionais podem aumentar a
resisténcia dos gumes ou
corpos de ferramentas longas
sujeitas a flexdo em uso, por
exemplo, brocas.

Em determinadas aplicagdes, a metalurgia e propriedades de superficies acabadas sdo tdo
importantes quanto a metalurgia e propriedades dos materiais das ferramentas de corte por si
s0.

Melhorias no acabamento superficial das ferramentas de corte geralmente sdo
importantes para um bom desempenho das ferramentas. Os principais processos mecanicos

usados na modificagdo das superficies de ferramentas de corte sdo resumidos na tabela 1.1?.

Resultados excelentes sdo reportados a respeito da melhoria do desempenho de
ferramentas como um resultado de tratamento superficial. O tratamento superficial de agos
rapidos € projetado visando a melhoria da interface entre a pega e a ferramenta, para evitar os

principais problemas de desgaste comentados no item 1.2.



Uma alta dureza é desejada para prevenir o desgaste abrasivo. A maior parte dos

tratamentos superficiais aplicados aos agos rapidos sdo uteis neste sentido.

O calor gerado entre duas superficies em movimento relativo é, obviamente, afetado pelo
coeficiente de fric¢do entre elas, sendo que muitos revestimentos ajudam pela sua efetiva
reducdo. Em outros casos, por exemplo no tratamento de oxidagdo, a agdo do resvestivento €

associada a retengdo de lubrificante.

Melhorias na resisténcia a corrosdo € outro importante aspecto, ajudando na prevengéo

de desgaste por escorregamento (“sliding wear™).

Muitos revestimentos ajudam pela prevengdo da adesdo e soldagem da ferramenta ao
cavaco, o que pode ser uma clara vantagem na prevengéo de desgaste por atrito e por difusdo,
e também ajudam a reduzir o aquecimento das ferramentas por impedir condigdes de bom
contato térmico que resultam em condugdo de calor para a ferramenta. A prevengdo do gume
postico € também importante como outro fator que ajuda a reduzir a eficiéncia de transferéncia
de calor. Dados para a condutividade térmica de materiais usados em revestimentos indicam
que eles ndo diferem muito daqueles da ferramenta. Deste modo parece que o maior fator na
prevengdo da transferéncia de calor € o fato de evitar-se bom contato, pela redugé@o da adesio

e area superficial de contato®.

Dentre os principais tratamentos superficiais de ferramentas de corte de acgos rapidos,

podem ser destacadas a oxidagdo, nitretagdo, cementacdo e revestimentos:

Oxidagéo

Produzido por tratamento em um banho de nitrato alcalino ou por oxidagdo a vapor,
reduz o atrito da ferramenta com a pega de trabalho. E aplicavel a todas as superficies de
ferramentas usadas em materiais ferrosos e nfio ferrosos, incluindo todas as ligas de alta e
média resisténcia mecdnica e resistentes ao calor. Produz melhores resultados em ferramentas
usadas na usinagem de materiais macios com tendéncia a aderir na ferramenta. A adigdo de
uma fina camada de oxido na superficie diminui a fricgdo, previne a adesdo, e ancora
lubrificante na superficie da ferramenta. As superficies de escorregamento do cavaco em
ferramentas podem ter suas propriedades melhoradas na usinagem de ligas ferrosas de média

resisténcia.



Cementagao

A cementagdo ¢ feita durante pré-aquecimento ou como uma operagdo separada,

aquecendo-se a peg¢a em uma atmosfera gasosa redutora ou composta. Pode também resultar
de témpera em atmosfera redutora. Aumenta a quantidade de carbonetos nas camadas
superficiais, melhorando a resisténcia a abrasdo. A espessura de camada em superficies de
corte € de 13 a 76 pum. Superficies de desgaste e faces de escorregamento do cavaco em
ferramentas de corte podem mostrar aumento da resisténcia ao desgaste em uma larga
variedade de materiais. Apresenta melhores resultados em ferramentas tais como machos,

serras e cortadores de dente quadrado usados em uma larga variedade de materiais.

Revestimentos

Os insertos de metal duro revestidos produzem menores forgas de corte e menores
flutuagdes em comparagdo com nio revestidos. Os estudos no projeto de revestimentos tem se
concentrado nos problemas de aderéncia ao substrato, performance de TiC, TiN, HfN, TiCN,
Al O; e vérias combinagdes destes compostos, estrutura do revestimento por si sO, se colunar

ou granular, e 0 modo no qual a espessura influencia no desempenho dos revestimentos .

Os revestimentos sdo feitos com compostos de extrema dureza (>2500 HV), o que torna
0s gumes muito resistentes a abrasdo, além disso, os materiais usados em revestimentos sdo
barreiras difusionais. Elas previnem a interagdo entre o cavaco produzido durante a usinagem e
o material da ferramenta”’, Nao ocorre a soldagem do cavaco ao inserto e, assim, a fricgdo é
muito reduzida (revestimento age como um lubrificante), desta maneira, as temperaturas sdo
menores do que aquelas com insertos ndo-revestidos. Constituintes tipicos de revestimentos
sd0 o Carboneto de Titanio (TiC), Nitreto de Titanio (TiN), Carbonitreto de Titanio (TiCN) e

Alumina (ALO;). Todos estes compostos tem uma solubilidade extremamente baixa no ferro.

Metais duros revestidos trouxeram grandes aumentos na produtividade desde sua
introdugdo em 1969. Desde aquela data os revestimentos vem, também, sendo aplicados a agos
rapidos e especialmente a brocas. Os principais recobrimentos aplicados a agos rapidos sio (a)

TiN, (b) cromo e ( ¢ ) sulfetos.
(a) Recobrimento de TiN aplicado a ferramentas de ago rapido

Revestimentos de TiN s#o aplicados por processos PVD (Physical Vapour Deposition),
CVD (Chemical Vapour Deposition) e PACVD (Plasma Assisted Chemical Vapour
Deposition). O processo PVD permite deposigdes em temperaturas inferiores a 550°C (isto €,
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abaixo da temperatura de revenido do ago rapido). O processo CVD tem a desvantagem da
utilizagdo de temperaturas superiores, da ordem da temperatura de revenimento do ago rapido
ou acima. Mas recentes desenvolvimentos, utilizando o plasma para ativar o processo de
deposi¢do quimica, processo conhecido como PACVD (Plasma Assisted Chemical Vapour
Deposition) permitiram baixar a temperatura de tratamento para valores bem inferiores a de

revenimento do ago rapido.

Este revestimento reduz o desgaste na face e no flanco da ferramenta, pela alta dureza de
2000 a 2500 Vickers. Por possuirem um carater nio metélico, estabilidade quimica e minima
tendéncia a adesdo, asseguram baixo atrito e impedem a aderéncia de material na ferramenta e,
portanto, a formagdo de gume postigo'". Isto reduz a for¢a de corte e melhora o acabamento
superficial. Protegem o metal de base contra altas temperaturas pelo baixo coeficiente de
transmissdo de calor do TiN.

A camada de TiN tem de 1 a 3 um de espessura. O sucesso da ferramenta depende,
porém, pouco da espessura da camada e muito mais de sua aderéncia ao substrato. O
lascamento do revestimento tem sido a maior causa do insucesso de ferramentas com

revestimentos.

(b) Recobrimento de Cromo aplicado a ferramentas de ago rapido

Ferramentas de ago rapido com 2,5 a 12,5um de cromo tém suas vidas prolongadas pela
redugdo da aderéncia entre a ferramenta e a pega. O recobrimento de cromo € relativamente
caro e precaugdes devem ser tomadas para prevenir falha em servigo devido a fragilizagdo por
hidrogénio. O recobrimento € feito eletroquimicamente em banhos como o de sulfato. O
problema de fragilidade assistida pelo hidrogénio pode ser minimizada pelo subseqiiente
recozimento a 150 °C. Deposi¢do por metalizagdo a vacuo ou vapor sio métodos também
usados. As camadas de cromo podem melhorar as propriedades anti-fricgdo da superficie da

ferramenta, e aumentar a resisténcia a abrasdo".

( ¢ ) Recobrimento de Sulfeto aplicado a ferramentas de ago rapido

A baixa temperatura do processo eletrolitico usando sodio e tiocianato de potassio

proporciona uma camada de sulfeto de ferro resistente que baixa o coeficiente de atrito. Este
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processo pode ser usado como um tratamento final de todos os tipos de agos ferramentas sem

perigo de sobre-revenimento.

2.1.1 Nitretacdo de Acos Rapidos

Os agos rapidos contém Cr, Mo, W e V, elementos formadores de nitretos e, portanto, a
nitretagdo produz uma camada de alta dureza. O ciclo de nitretagdo para agos rapidos €

relativamente de curta duragdo, raramente excedendo 1h.

Dentre os processos convencionais a nitretagdo liquida € preferida em ferramentas de
corte de ago rapido, porque ela € capaz de produzir uma camada mais ductil com menor
conteido de nitrogénio. A nitretagdo em banho de sal em geral usa cianeto e cianato de
potassio e sodio. Embora varios processos ou banhos de nitretag@o liquida possam ser usados
para a nitretagdo de agos rapidos, um banho comercial consistindo de 60 a 70% de sais de
sodio e 30 a 40% de sais de potassio ¢ o normalmente empregado. A excessiva fragilidade
deve ser controlada para evitar um possivel lascamento em servigo. Muitas rotinas de teste
propostos para testar a fragilidade ndo sdo indicagdes verdadeiras desta propriedade. Testes de
impacto Izod, em corpos ndo entalhados, apontam uma baixa tenacidade que continua a ser
afetada com o aumento do tempo de nitretagdo. Similarmente, a resisténcia a flexdo

(dobramento) ¢ diminuida até aproximadamente metade daquela de agos ndo nitretados.

A introdugdo de nitrogénio na superficie do material gera tensdes residuais compressivas
que proporcionam um aumento da vida em fadiga mas, por outro lado, ocorre também uma
perda de tenacidade. E muito importante o controle da camada nitretada uma vez que uma
dureza excessiva e camadas muito profundas tornam a pe¢a muito fragil. O éxito do
tratamento consiste em obter-se uma camada adequada para cada tipo de ferramenta e para as

condigdes de trabalho a que sera submetida.

A nitretagdo de agos rapidos descarbonetados deve ser evitada, porque ela resulta em
uma condigdo de superficie muito fragil devido a maior absor¢do de nitrogénio. Para aquelas
superficies que sofreram revenimento no processo de retifica (perda de dureza), a nitretagdo

pode ser empregada para compensagdo de dureza.

A nitretagdo de agos rapidos proporciona uma camada de excepcional dureza (da ordem
de 1300 HV), alta resisténcia ao desgaste e baixo coeficiente de fric¢do, e envolve um minimo

de distor¢do. Essas propriedades aumentam a vida da ferramenta de dois modos: a alta dureza
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e resisténcia ao desgaste proporcionam menor perda de material por agdo abrasiva do cavaco
na ferramenta e menor coeficiente de atrito que serve para diminuir a geragdo de calor,
principalmente por evitar a formagdo de aresta postiga, em adigdo, evita a aderéncia do cavaco
(desgaste adesivo). Estudos de performance indicam que a vida de muitas ferramentas é
afetada pela formagdo de aresta postica. Como a aresta postica tende a carregar mais a
ferramenta isso causa a perda do fio mais cedo, aumentando a fricgdo e o esforco na
ferramenta. O fenomeno da aderéncia do cavaco ¢ mais pronunciado na usinagem de agos e
outros metais que produzem um cavaco continuo. O tratamento de nitretagdo propicia uma
menor tendéncia do cavaco de soldar na ferramenta devido ao menor coeficiente de atrito,
previnindo a perda do fio da ferramenta. A nitretagdo tem sido testada em todos os tipos de
ferramentas. O efeito do desgaste ¢ mais pronunciado naquelas ferramentas com cortes muito
leves como: machos, alargadores, cossinetes e brochas escariadoras. Investigagdes nessas
ferramentas, como em cossinetes e machos retos, mostraram que a carga na ferramenta
aumenta rapidamente a medida que a ferramenta perde fio de corte. A nitretagdo apresenta o
menor efeito em brocas helicoidais, ferramentas de torno, ferramentas de plaina e os melhores
beneficios em pentes de abrir rosca, cossinetes, alargadores, machos e brochas. Fresas e

escareadores também podem ser melhorados como outras ferramentas de fio fino.

A aplicagdo da nitretagdo ¢ benéfica também para matrizes, particularmente matrizes

para estiramento e matrizes sujeitas a escoriagdo pelo material de trabalhado.

Um dos inconvenientes do tratamento ¢ que a camada nitretada ¢ removida quando a
ferramenta ¢ reafiada por retifica de todas as superficies do fio de corte, como ferramentas de
torno ou plaina. Contudo. a maioria das ferramentas de fio sdo afiadas por retifica somente de
um lado, deixando os efeitos da nitretagdo presentes na outra superficie, 0 que parece ser
suficiente para oferecer bons resultados em termos de produtividade. Os beneficios da
nitretagdo na face de corte resultam, provavelmente, da combinagdo do aumento de dureza e
resisténcia ao desgaste, baixa fric¢do e prevencdo da aderéncia do cavaco, enquanto a camada
nitretada da face de folga é benéfica principalmente pela sua resisténcia ao desgaste e por

alguma extensdo de sua fricgdo mais baixa ®%.



2.2 Nitretac¢ao

A nitretagdo € um tratamento termoquimico de endurecimento superficial no qual,
através da a¢do de um ambiente nitrogenoso, o nitrogénio € introduzido na superficie de
substratos ferrosos (geralmente) a uma temperatura conveniente, até uma certa profundidade.
O nitrogénio absorvido vai reagir com o ferro e os elementos de liga da pega formando nitretos

de alta dureza e alta resisténcia ao desgaste.

A nitretagdo € realizada com o objetivo de melhorar determinadas propriedades
relacionadas com as caracteristicas superficiais das pegas de ago. Algumas das propriedades

concedidas ao ago nitretado s@o as seguintes:
- Alta dureza superficial e resisténcia ao desgaste;
- Alta resisténcia até temperaturas por volta de 650°C;
- Alta resisténcia a fadiga e baixa sensibilidade ao entalhe;
- Aumento da resisténcia a corrosdo.

A alta dureza superficial obtida no tratamento de nitretagdo deve-se a formagdo de
nitretos e carbonitretos na superficie do substrato e de precipitados finamente dispersos que
distorcem o reticulado. A quantidade e distribuigdo dos nitretos de liga formados e a dureza do
material base determinam a dureza observada na camada nitretada®. A razio fundamental do
aumento da resisténcia a fadiga dos agos nitretados deve-se ao fato de que o processo introduz
tensdes residuais de compressdo na superficie, além da camada nitretada possuir elevada
resisténcia mecédnica. Com a formagdo da camada de compostos, especialmente y’', (por
diferengas de coeficientes de expans@o térmica) e precipitados na camada de difusdo (distor¢éo
do reticulado) € que s@o geradas tensdes residuais compressivas nas camadas mais externas do
material. Estas tensdes compressivas diminuem a magnitude das tensdes efetivas geradas na

(30)

peca em trabalho”’, aumentando sua resisténcia a fadiga.

Miiller citado por Pizzolatti® também sugeriu a “teoria do bloqueio do deslizamento”
que assume que o nitrogénio dissolvido no reticulado (e o nitrogénio nos contornos de graos)
eleva a “rugosidade” das superficies de deslizamento. Deste modo tem-se um aumento no
limite elastico pois tensdes mais elevadas sdo requeridas para iniciar o processo de
deslizamento e, como resultado, ocorre um aumento na resisténcia a fadiga. Quanto a

resisténcia a corrosdo, pode ser explicada pela formagdo da camada de nitretos (compostos) na
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superficie da peca que funciona como uma barreira difusional, protegendo contra a

acdo de meios oxidantes e corrosivos®®.

Devido a auséncia de transformagdes de fase e a baixa temperatura usada no
processo, a nitretagdo produz menor distor¢do e deformagdo do que outros processos
termoquimicos de endurecimento como, por exemplo, os tratamentos de cementago nos
quais o elemento de liga intersticial ¢ adicionado via fase austenitica que, posteriormente,
transforma-se na fase endurecedora (martensita) pelo resfriamento da peca (témpera).
Além disso nfio ha necessidade de tratamentos térmicos posteriores, o que também

contribui para reduzir a0 minimo as probabilidades de empenamento ou distor¢do das

pecas.
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Figura 2.1 Diagrama de equilibrio Ferro-Nitrogénio.
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Conforme expressa o diagrama Fe-N (figura 2.1) para as temperaturas normalmente

usadas na nitretagdo, o nitrogénio ira ser dissolvido no ferro até concentragdes de 0,1%.
Quando o conteddo excede este valor sio formados nitretos y‘, de composi¢do
estequiométrica Fe;N. Este nitreto de célula unitaria cubica de face centrada € estavel abaixo
de 680°C . Se as concentragdes de nitrogénio excedem 6% os nitretos y* comegam a mudar
para nitretos €, de composicdo estequiométrica Fe,N (2< x <3,2). Estes nitretos apresentam

estrutura hexagonal. Abaixo de 500°C nitretos & comegam a se formar. O conteido de

nitrogénio desta fase esta em torno de 11%, e sua formula quimica é o Fe;N com uma célula

unitaria ortorrdmbica.

2.2.2 Estrutura e Formacio da Camada Nitretada

A camada nitretada de um ago € formada por uma zona de difus3o, com ou sem a zona
de compostos (camada branca) e depende do tipo e concentragdo dos elementos de liga, da
exposi¢do tempo-temperatura e da atividade do nitrogénio de um tratamento particular. Como
a forma¢do da zona de compostos e da zona de difusdo dependem da concentragdo de
nitrogénio, 0 mecanismo usado para gerar o nitrogénio elementar na superficie da peca afeta a
estrutura da camada. Os principais fatores que governam a profundidade da camada nitretada

sdo: tempo de tratamento, temperatura, atividade do nitrogénio e composi¢ao do ago.

Zona de Difusio de uma Camada Nitretada

A zona de difusdo de uma camada nitretada pode ser melhor descrita como a
microestrutura original do nicleo com algumas solugdes solidas e precipitagdes de nitretos”*?.
Em materiais a base de ferro, o nitrogénio existe como 4dtomos em solugdes solidas intersticiais
até que o limite de solubilidade do nitrogénio no ferro seja excedido. A profundidade da zona
de difusdo depende do gradiente de concentragdo de nitrogénio, do tempo a uma dada
temperatura, e da composi¢do quimica da pega. Como a concentragdo de nitrogénio aumenta
em diregdo a superficie, precipitados coerentes muito finos sdo formados quando o limite de
solubilidade do nitrogénio ¢ excedido. Os precipitados podem existir nas bordas e dentro dos

grios. Esses precipitados, nitretos de ferro e de outros elementos de liga, distorcem o

reticulado aumentando sensivelmente a dureza da pega.
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Na maioria das ligas ferrosas a zona de difusdo formada ndo pode ser visualizada em
uma metalografia. Em alguns materiais, contudo, os nitretos precipitados sdo extensos
podendo ser vistos em uma se¢do transversal atacada, como € o caso de agos inoxidaveis
martensiticos, nos quais o nivel de cromo € alto o suficiente para a extensiva formagdo de
nitretos. A difusdo do nitrogénio em agos carbono é diretamente afetada pelo contetido de
carbono. A formagdo de nitretos com os elementos de liga também inibe a difusdo do
nitrogénio.

O efeito do tempo de nitretagdo na extensdo da camada nitretada pode, para agos baixa

liga, ser derivado de uma formula simples de difusio®”:
Pn=k (1)"?
Onde:
Pn = Profundidade de nitretagéo
K = Constante,
t = Tempo em horas

Se a matriz possui elementos de liga que interagem com o nitrogénio entdo a velocidade
de nitretagdo da liga ira depender do: grau de interagdo entre o elemento de liga e o nitrogénio;
facilidade de nucleagdo e crescimento do precipitado; concentragdo do elemento de liga;

potencial de nitretagdo da mistura gasosa e temperatura de nitretag@o.

Camada de Compostos em Acos Nitretados (Camada Branca)

A zona de compostos é a regido onde os nitretos de ferro y* e € sdo formados. E
denominada camada branca devido a aparéncia da segdo polida e atacada. Proporciona um
aumento de lubrificagdo pela redugdo do coeficiente de atrito e, adicionalmente, um aumento
na resisténcia a corrosio em uma variedade de ambientes. A camada € € melhor para
aplicagdes de resisténcia ao desgaste e fadiga que sdo livres de choques ou altas tensdes

localizadas. A camada y* € tenaz e mais apropriada em situagdes com carregamentos Severos.

A zona de compostos na nitretagdo a gas é uma mistura de nitretos y* e €. Nos processos
convencionais de nitretagdo é necessério, inicialmente, um determinado tempo para que a
concentragdo de nitrogénio na superficie seja elevada o suficiente para que ocorra a

precipitagio de nitretos. No caso da concentragdo alcancar um determinado valor
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(concentragao critica), o primeiro nitreto a se formar ¢ o y*- FesN. Para que se forme o nitreto
€. € necessario que se eleve o potencial de nitrogénio ou que se aumente a temperatura de
nitretagdo. Na pratica a fase y* ndo ocorre sempre nas condigdes esperadas. Nem sempre
quando o potencial de nitrogénio € elevado o suficiente, ocorrendo a formagéo de uma camada
superficial de nitretos €, tem-se abaixo desta camada a presenga de nitretos y°. Isto ocorre,
segundo Prenosil citado por Lightfoot e Jack"”, porque sendo a concentragéo de nitrogénio na
interface, gas/superficie (¢), muito elevada, o gradiente de concentra¢do na interface entre a
fase € e a matriz ¢ também muito elevado. Existe nesta interface uma regido onde a fase y* €
termodinamicamente estavel. Entretanto, se o nitrogénio ¢ rapidamente consumido pela fase €
antes que y° tenha tempo de nuclear, ndo se tem a formagdo da fase y*. Logo, a formagdo da
fase y° ird ocorrer sempre que o gradiente de concentragdo do nitrogénio cair abaixo da
concentragdo critica para a formagao do nitreto €, ou porque a concentra¢do no gas € baixa ou

porque a camada atingiu uma determinada espessura.

Na nitreta¢do a gas esta mistura de fases na zona de compostos é devida a variagdo na
dissociagdo da amonia e, como conseqiiéncia, do potencial nitretante. O mecanismo para a
variagdo da taxa de dissociagdo € o seguinte: com a zona de compostos se formando, a
dissociagdo da amoénia torna-se mais lenta sem a agdo catalisadora da superficie do ago. Assim,
quando ambas as fases existem na camada branca ela é denominada camada de fase dupla. A

camada de fase dupla tem duas caracteristicas que a fazem mais susceptivel a fratura*";

- Adesdo fraca entre as fases;
- Diferenga de coeficientes de expansdo térmica nas duas fases.

Desta forma, camadas que sdo particularmente espessas ou que estdo submetidas a
variagdes de temperatura em servigo estdo sujeitas a falhas. Outro mecanismo de
enfraquecimento na camada branca nitretada a gas é a porosidade na regido mais externa da
camada gerada, também devido a variagdo da taxa de dissociagdo da amonia. Este problema de
variagdo do potencial nitretante também ocorre com o processo em banho de sal, sendo devido
a oscilagdes do teor de cianato no banho e pelo fato da taxa de liberagéo de nitrogénio mudar a

partir da formagdo da camada.



2.2.3 Métodos Convencionais de Nitretagio

A nitretagdo se encontra entre os varios tratamentos termo-quimicos de endurecimento

superficial. A tabela 2.1 apresenta um resumo dos principais processos ¢ meios de rea¢do
utilizados.

Tabela 2.1. Sistematizag¢do dos métodos de endurecimento de superficies.

METODO ELEMENTO(S) MEIO DE REACAO
DIFUNDIDO(S)

Nitretagdo em Banho de Sais Nitrogénio e Carbono Liquido
Nitretagdo a Gas Nitrogénio Gasoso
Nitretagdo a Plasma Nitrogénio Plasma
Carbonitretagdo Nitrogénio e Carbono Gasoso
Carbonit. a Plasma Nitrogénio e Carbono Plasma
Cementacdo Sélida Carbono Sélido
Cementacdo Liquida Carbono Liquido
Cementagdo Gasosa Carbono Gasoso
Cementacgdo a Plasma Carbono Plasma
Processo Sulfinuz Nirogénio, Carbono e Enxofre Liquido

A nitretagdo, como visto na tabela 2.1, pode ser realizada através de trés processos: a
nitretagdo a gas, a nitretag¢do liquida ou em banho de sais, e a nitretagdo ionica (ou nitretagdo a
plasma). A faixa de temperaturas empregada para os agos era inicialmente de 500 a 590°C em
processos de nitretagdo liquida e gasosa, sendo atualmente expandida para 350 a 650°C com a

nitretagdo em plasma.

A seguir é dada uma breve explanagdo sobre os processos convencionais de nitretagdo
(nitretagdo liquida e gasosa). O processo de nitretagdo ionica sera abordado com maior detalhe

no capitulo subseqiiente.

Nitretacdo Gasosa

Este ¢ o chamado processo classico ou convencional de nitretagdo cuja patente foi
requerida pela primeira vez em 1908, por Adolph W. Machlet, consistindo em submeter as

pecas a serem nitretadas a agdo de um meio gasoso contendo nitrogénio, geralmente amonia, a
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temperatura determinada. O processo ¢ realizado numa faixa de temperaturas de 500 a 570°C
de modo que ocorra a dissociagdo da aménia (pelo menos 500°C) e nio ocorra nenhuma
mudanga de fase (temperatura méxima de 570°C). O nitrogénio na forma atémica é produzido
pela decomposi¢do da amonia quando entra em contato com a superficie quente do material de

acordo com a seguinte reagdo :
2NH; — 2N + 3H,

O nitrogénio assim produzido ¢ o nitrogénio ativo que ird difundir-se no material a ser
nitretado. Quando a superficie atinge um determinado nivel de saturagio de nitrogénio,

nitretos sdo formados através do mecanismo de nucleagdo e crescimento, requerendo um

determinado tempo de incubagdo!'®*".

Para um tempo de tratamento determinado a profundidade da camada e a da zona de
compostos (camada branca) dependem da velocidade de dissociagdo da aménia ( que por sua
vez depende da velocidade do fluxo de amonia e temperatura) e da temperatura da pega. A
difusdo do nitrogénio é muito lenta, de modo que a operagdo é muito demorada, durando de

48 a 72 horas podendo chegar a cerca de 90 horas.

Os agos para nitretacdo a gas sdo, geralmente, agos-liga, contendo aluminio, cromo,
vanadio e molibdénio. Agos carbono sem elementos de liga ndo sdo usados na nitretagdo a gas
porque a camada de compostos formada €é muito quebradica e desprende-se com
facilidade"'>'”. A temperatura de revenido do ago deve ser suficientemente elevada para
garantir estabilidade estrutural & temperaturas de nitretagdo, sendo geralmente fixada pelo

menos 25°C acima da temperatura méxima utilizada na nitretagao"”.

Nitretacido Liquida ou em Banho de Sais

Trata-se de um processo de nitretagdo de desenvolvimento mais recente que a Nitretagdo
a gas. Como na cementagdo em banho de sal e na cianetagdo o meio liquido € cianeto fundido,
sendo um banho comercial tipico constituido de uma mistura de sais de sodio e potdssio, os
primeiros de 60 a 70% em peso da mistura total e os segundos de 30 a 40%. Os sais de sddio
consistem de ! 96,5% de NaCN; 2,5% de Na,CO; e 0,5% de NaCNO; enquanto os sais de
potassio utilizados consistem de 96,0% de KCN; 0,6% de K;COs; 0,75% de KCNO e 0,5% de
KCI. Um outro banho, utilizado na nitretagdo de agos para ferramentas, apresenta a seguinte
composi¢do: 30%max de NaCN; 25,0% max. de Na,CO; ou K,COs; 4,0% max. de outros

ingredientes ativos; 2,0% max. de umidade e o restante de KCL
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A relag@o entre cianeto e cianato € critica, sendo o cianato o principal responsavel pela
acdo de nitretagdo. O cianato decompde-se as temperaturas de nitretagdo, liberando carbono e
nitrogénio. Entretanto, nas temperaturas de tratamento, o nitrogénio é mais ativo na agdo de
difusdo, resultando maior quantidade de nitretos do que carbonetos'"”. De qualquer modo, os
nitretos e carbonetos também formam uma zona de compostos que pode ser constituida pela
fase €, caracterizando-se por alta resisténcia ao desgaste, propriedade que a camada nitretada
obtida no processo classico (nitretagdo a gas) ndo possui. Esta pode atingir uma espessura de 5
a 15pm, conforme o tempo de operagdo que, geralmente, nio excede 180 minutos'”,

conferindo ao ago apreciavel resisténcia a corrosio.

Ao contrério da nitretagdo a gas que exige agos especiais para a obten¢do de melhores
resultados, a nitretagdo liquida pode ser realizada em agos comuns, de baixo carbono, como
por exemplo SAE 1015, baixa liga e agos ferramenta, devido as caracteristicas da camada
formada. A faixa de temperaturas é aproximadamente a mesma utilizada na nitretagfio a gés, ou

seja de 500 a 575°C. Uma desvantagem deste processo € seu carater altamente poluente.

De um modo geral, a nitretag@o liquida é bem mais eficiente que a gasosa e permite
obter, em tempos bem menores, camadas de espessuras semelhantes. Porém, quando se deseja

uma camada mais profunda pode-se preferir a nitretago gasosa. Segundo Thelning®’

o tempo
de nitretagdo fica restrito na nitretagdo liquida devido a formagdo de porosidades que tendem a
aumentar com o tempo de tratamento.

Existem, ainda, algumas variagdes no processo de nitretagdo liquida. Entre elas,
inicialmente, pode-se citar inicialmente a “nitretagdo liquida sob pressio” ', em que se
introduz amonia anidra num banho de cianeto-cianato. O banho ¢ vedado e mantido sob uma
pressdo de 1 a 3 atmosferas. Outra variagdo consiste no processo de “nitreta¢do liquida
arejada”, em que determinada quantidade de ar € introduzida através do banho liquido, o que

provoca agitagdo e estimula a atividade quimica.
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2.3 Nitretacdo Ionica

Como visto no item anterior (2.2) uma variedade de meios para o fornecimento de
nitrogénio ativo sdo usados na nitretagdo, sendo eles solidos, liquidos ou gasosos. Além destes
trés estados da matéria, existe um quarto estado, onde condi¢des muito mais ativas sdo

estabelecidas: o estado do plasma, o qual ¢ usado na nitretagdo iOnica. Assim, a nitretagdo
10nica pode também ser chamada de “nitretagdo a plasma™.

O método de nitretagdo i0nica € um processo termo-fisico-quimico que permite a
introdugdo de nitrogénio atomico e a formagdo de nitretos em substratos ferrosos (tais como
acos e ferros fundidos), além de ndo ferrosos como ligas de aluminio e de titanio, conferindo-

lhes melhores propriedades mecdnicas e tribologicas.

O processo € realizado em um reator, que consiste de uma camara, onde o ar €
substituido por uma atmosfera nitretante (mistura de N, - H> ou amonia) a baixa pressdo (1 a
10 Torr), que € ionizado por meio da aplicagdo de uma diferenga de potencial elétrico (400 a

(38)

1000V) entre 2 eletrodos imersos no reator” . O componente a ser tratado fica acoplado ao

catodo e a cdmara do reator pode ser usada como dnodo (figura 2.2).

CAMARA METALICA DE VACUD
= T
AMOSTRA [
JANELA \
CHAVE
ISOLADOR
FONTE DE POTENCIA
VALVULA VALVULA ’
PARA O
SISTEMA DE +—
BOMBEAMENTO -
TERMOPAR '—" 32'"3;0
G) Fe CONTROLE
5 it ELETRONICO
INDICADOR DE
TEMPERATURA

Figura 2.2 Representagdo esquematica do equipamento utilizado na nitretagéo idnica.
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Desta forma, por meio de uma descarga elétrica, ¢ gerado e mantido um meio
plasmatico, através do qual ions sdo acelerados pelo campo elétrico e bombardeiam a pega
(catodo) com consideravel energia cinética. Os ions produzidos ao atingirem o céatodo
participam, entre outros, dos seguintes eventos: pulveriza¢do da superficie, adsor¢do gasosa e
difusdo de nitrogénio no substrato. A difusdo ocorre porque nas condigdes acima mencionadas,
com uma densidade de corrente de 1 a 10 mA/cm’, a temperatura do citodo (pega) atinge

valores da ordem de 500°C, propicio para a difusdo do nitrogénio®””".

Na interface plasma-metal ocorrem os fendmenos que permitem a auto-sustentagdo da

descarga elétrica e o transporte do nitrogénio da fase gasosa para o interior do substrato.

O plasma consiste de particulas eletricamente carregadas, isto é ions e elétrons. O estado
do plasma € alcangado pela ionizagdo dos atomos ou moléculas do gas. Num processo
puramente térmico, este estado pode ser estabelecido somente pelo aquecimento até algumas

(18)

centenas de milhares de graus Celsius' . Se, no entanto, a eletricidade é empregada, este

estado pode ser facilmente alcangado, como na chamada descarga elétrica incandescente (ou

descarga elétrica a baixa pressdo)"®.

Em uma descarga elétrica ocorrem reagdes fisico-quimicas nos gases que compdem 0
meio de reagdo, assim elétrons livres ganham energia do campo elétrico entre os eletrodos, € a
perdem por meio de colisdes com as moléculas e atomos neutros do gas de descarga. A
transferéncia de energia para as moléculas e atomos leva a formag¢do de uma variedade de

novas espécies, incluindo atomos neutros, radicais livres, atomos e moléculas ionizadas ou

excitadas.

As caracteristicas mecénicas e tribologicas podem ser alteradas através das reagdes que
ocorrem entre a superficie do metal e as espécies ativas do plasma. A nitretagdo idnica € um

exemplo tipico deste tipo de reagdo®’.

Para uma melhor compreensdo dos mecanismos i6nicos da descarga e do processo de
nitretagd@o i0nica, € necessario considerar-se as caracteristicas das descargas elétricas, as quais

serdo discutidas a seguir.
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2.3.1 Descargas Elétricas

Uma descarga incandescente (descarga elétrica em um gas a baixa pressdo) ¢ resultado
da excitagdo por choques dos atomos e moléculas em um campo elétrico (no espago entre o0s
eletrodos) grande o suficiente para produzir elétrons e ions livres® '®. Os pré-requisitos para o
estabelecimento de uma descarga elétrica, sdo a presenga de um gas a baixa pressdo (médio
vacuo) e a aplicagdo de uma diferenga de potencial de aproximadamente 300V no minimo,

dependendo da pressio do gés entre os dois eletrodos na cAmara"®.

Além disso, as caracteristicas da descarga elétrica dependem da tensdo e corrente

aplicadas, pressdo e tipo de gas, forma e material do catodo.

A} 409 Iﬂid
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=14 o _ —— — — —
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I randomicos
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volts

Figura 2.3 Caracteristicas da tensio em fungdo da corrente de diferentes tipos de descargas'®.

A figura 2.3 mostra as caracteristicas de diferentes tipos de descarga. As regides A
(intervalo do tubo contador de Geiger) de pulsos explosivos randomicos, C (descarga de
Townsend), etc., onde a corrente € extremamente baixa, ndo sdo de interesse neste trabalho. A
descarga incandescente normal usada na industria (tubos de lampadas fluorescentes etc.) sdo
mantidas com relativamente baixas energias e fracas correntes, isto €, trabalham na regifo da

descarga incandescente normal estavel e descarga incandescente de baixa corrente.
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O processo de nitretacdo idnica, € associado a correntes e densidades de poténcia mais

(5,18)

altas e, segundo varios autores™ ', ocorrem na regido da descarga incandescente anomala,

regido H.

Para que a descarga tenha igni¢do é necessario que a diferenga de potencial aplicada
entre os eletrodos alcance um valor critico (Vb: breakdown voltage). O valor de Vb para uma
descarga tipica na nitretacdo é da ordem de 500 a 650 volts, a uma pressd@o de 1 Torr em
atmosfera mista de N, e H,. A partir deste ponto a descarga incandescente torna-se auto-

sustentada (figura 2.3, regido D).

Quando todo o catodo estiver coberto, e um aumento na corrente for devido ao
acréscimo da tensdo aplicada, a curva volt-ampere tem uma caracteristica positiva e a regido ¢

conhecida como incandescéncia andmala ou anormal (figura 2.3, regido H).

O numero pequeno de carregadores de carga que estdo presentes em qualquer gas sao
acelerados pela queda de tensfo entre o catodo e o dnodo, entdo processos de colisdo com
outras particulas do gas irdo dissociar as moléculas do gas de tratamento, tanto quanto excitar
e ionizar atomos e moléculas. Deste modo, novos carregadores de carga sdo continuamente
produzidos: os elétrons sendo acelerados em dire¢do ao anodo (paredes da camara) e os ions

positivos em diregédo ao catodo (pega).

O controle da descarga incandescente anémala ¢ um fator essencial no processo de
endurecimento superficial pela nitretacdo idnica. As caracteristicas deste tipo de descarga
indicam que alguns problemas estdo envolvidos em tal controle. Quando trabalha-se na regido
de correntes mais altas da incandescéncia andmala, um leve e localizado aumento na densidade
de corrente pode, rapidamente, resultar na formag¢do de arco (figura 2.3, regido I). A
possibilidade de que a descarga andmala possa transforrnar-se numa descarga de arco estavel
foi, durante muito tempo, um sério obstaculo para a aplicagdo industrial da nitretagdo idnica

em grande escala.

2.3.2 As Regides da Descarga Elétrica

A descarga elétrica tem um arranjo distinto de regides luminosas e espagos escuros entre
o anodo e o catodo (figura 2.4). Conforme sugere Nasser, sdo englobadas por quatro zonas: a

do catodo, a da incandescéncia negativa, a da coluna positiva e a do dnodo®*'®.
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Fig.2.4 RegiGes da descarga elétrica.

Dentre as varias zonas serdo destacadas as duas mais importantes para a nitretagdo
ionica. Estas zonas tem fronteiras bem distintas e sdo: (a) zona do cétodo e (b) zona da

incandescéncia negativa.
Sdo nelas que ocorrem os fendmenos basicos responsaveis pelo processo nitretante:
- transferéncias de cargas;
- ionizagdes e excitagdes;
- produgdo de elétrons secundarios;

- pulverizagdo, retropulverizagdo, adsor¢ao e difusdo.

2.3.3 A Zona do Catodo

A zona do catodo vai da propria superficie do catodo até a borda da incandescéncia

negativa (figura 2.4) e subdivide-se em duas regides, a do catodo (superficie do catodo) e a do

espaco escuro. A queda de potencial ndo € linear entre as paredes da camara e a pega, tal como
seria em um vacuo extremamente alto, mas € muito modificada na regido do espago escuro
pertencente a zona do catodo. A diferenca de potencial nesta zona ¢ quase equivalente a
diferenga de potencial total aplicada entre a carcaga e a pega. Esta queda de voltagem ¢€
chamada de queda do catodo (“cathode fall’), acontecendo a alguns poucos milimetros da

superficie da pega®'®'?.



- Regido do Espago Escuro

Na regido do espago escuro ocorrem inimeros fenomenos, porém, para a nitreta¢do, os
mais importantes s30: ionizagdo e excitagdo, troca de cargas e retropulverizagdo. A regido do
espago escuro € caracterizada por um intenso campo elétrico no qual os elétrons e os ions sdo
acelerados. Segundo Class, o comprimento do espago escuro (distancia entre o catodo e a
nuvem de ions) € fungdo da pressdo e natureza do gas, sendo o comprimento inversamente

proporcional a pressio (figura 2.9)%'®

Os fenomenos i0nicos: ionizagdo e excitagdo, e trocas de cargas que ocorrem nesta

regido serdo comentados a seguir.

Ionizagdo e excitagdo.

Os elétrons emitidos do catodo devido ao bombardeio de particulas sdo acelerados pela
acentuada queda de tens@o no espago escuro (entre o catodo e a incandescéncia negativa). Em
sua trajetoria em dire¢ao ao anodo, colidem com os atomos e moléculas neutras do gas,

provocando ionizagdes e excitagdes.

Conforme ilustrado na figura 2.5, os ions gerados s@o acelerados em diregdo ao catodo e
os dois novos elétrons aceleram na dire¢do da incandescéncia negativa, onde promoverdo

novas colisdes ionizantes e excitantes.

i - B e

Alvo Inc. Negativa

Figura 2.5 Produg@o de ions no espago escuro.

Para cada ionizagdo, um novo ion é formado bem como um novo elétron (reagdes (1) e
(2)). Para cada elétron que deixa o substrato, uma nova percentagem de ions € formada. E para
cada ion que colide com o catodo novos elétrons secundarios sdo emitidos, além da liberagao

(sputtering) de atomos do catodo.

N'+e >N +e +e; (1)
NS+e >N +N°+e +e) (2)

As reagdes (1) e (2) referem-se a ionizagdo de um atomo de nitrogénio e a uma

ionizagdo dissociativa de uma molécula do gas nitrogénio®.
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Assim, cada ion que bate no substrato conduzira a geragdo de novos ions dentro do

espago escuro.

A transferéncia de cargas

Um ion que chega na interface entre a incandescéncia negativa € 0 espago escuro tem
uma energia cinética desprezivel quando comparada com a queda de tensdo da regido do
espago escuro. Na auséncia de colisdes, o ion acelera através do espago, perdendo energia
potencial e colide com o substrato com uma energia equivalente a queda de tensdo do espago

€sCcuro.

Porém, normalmente, os ions colidem com ou sem troca simétrica de cargas. A figura

2.6, ilustra este mecanismo.

fons entram no
CSpagn csCuro ¢
sBo acelerados

fon colide com
ftomo neutro e
troca de carga

Cétodo

—® O

A?m;:&mo Inc. Negativa

Figura 2.6 Trocas de carga no espago escuro do catodo.

Neste processo um ion colide com um atomo neutro ou uma molécula neutra e, como

resultado, a carga € transferida, na maioria das vezes de forma simétrica, deixando o ion

neutralizado e o 4tomo ionizado, segundo as reagdes”’.

N +N° > N*+N (3)
N +N% = N*+N; 4)
Ny +N° =5 N* + Ny’ ()

Onde, N" é um ion atdémico de nitrogénio que colide com um 4tomo neutro de nitrogénio
N°, resultando num atomo neutro energético N* e um ion lento N'(reagdo (3)). O processo
repete-se para a reagdo ion-molécula neutra (rea¢do (4)) e para a reagao molécula ionizada-
molécula neutra (reagdo (5)).
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Os ions aceleram através do espago escuro por uma curta distdncia antes de serem
neutralizados e, apos a colisdo, ndo sdo mais acelerados. Os novos ions gerados na colisdo, por
sua vez, serdo acelerados em dire¢do ao catodo na distdncia remanescente, e ambos

bombardeiam o substrato para promover a sua pulverizagio.

Assim para a descarga se auto-sustentar cada ion que € neutralizado no bombardeio deve
ser substituido por outro, gerado numa colis@o ionizante com os elétrons secundarios. Caso tal

evento ndo ocorra, o catodo drenara os ions da incandescéncia negativa, neutralizando-se, e a

descarga extingue-se.
- Regido do Catodo

A regido do catodo representa a parte mais importante do sistema de nitretag@o idnica
pois neste o substrato torna-se o catodo da descarga e é o local onde ocorrem os principais
fendmenos termo-fisico-quimicos do processo. Estes fendmenos tem um papel significante na
manutencdo da descarga e na formagio da camada de nitretos no substrato. Entre os quais
destacam-se: a emissdo de elétrons secundarios, a dissipagdo de calor, a emissdo de radiag@o
eletromagnética, a pulverizagdo da superficie, a deposi¢do dos nitretos, a adsorgdo e a difusdo

do nitrogénio.

Emissdo de elétrons secundarios

A colisdo de uma particula energética com a superficie de um metal, normalmente

envolve a emiss3o de um elétron secundario, ocasionando a neutraliza¢do da particula (ion).

Segundo Chapman e Class a emissdo de elétrons secundarios pode ser obtida pelo
bombardeio de ions, fotons e atomos neutrons (em estado excitado e fundamental) sobre

superficies metalicas™.

O mecanismo de emissdo de elétrons do catodo pelo bombardeio de ions deve-se a
interagdo entre os ions positivos e a superficie do catodo. Considerando-se que uma grande
parcela da corrente no catodo € formada de ions, um maior nimero de interagdes ira ocorrer e,
portanto, um maior nimero de elétrons serdo emitidos. A produgdo por este mecanismo €

fundamental para a descarga®.

Portanto, a contribuigdo do bombardeio de ions ¢ fundamental para a produgdo de
elétrons secundarios para a descarga, sendo que a produgdo por fotons e atomos neutros

contribuem adicionalmente.
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Dissipacdo de calor

Quando ions de nitrogénio bombardeiam e penetram nas camadas de atomos mais
superficiais do substrato, a energia remanescente do ion é convertida em calor para o
aquecimento da pega. Se sdo usadas misturas gasosas ao invés de nitrogénio puro, ions de
outros elementos tais como hidrogénio, carbono e oxigénio, também bombardeardo o

catodo"'?.

Segundo Class os fons que incidem no substrato dissipam 90% de sua energia cinética na
forma de calor neste local. Parte da energia ¢ absorvida para aquecer o substrato até a

temperatura do tratamento, a0 mesmo tempo que a nitretagdo ocorre"

. Enquanto outra parte
€ dissipada por radiagdo para as paredes e 0 meio de reagdo, como sugere a equagdo 6. O
restante da energia € levada pelos ions refletidos e pelos 4tomos pulverizados. O controle da

temperatura € feito mediante a variagdo de corrente na descarga.

A temperatura do substrato (Tc) pode ser obtida, segundo Petitjean et al, como uma

fungdo da poténcia da descarga, como mostra a equagéo abaixo":

Pd=VdId=K Tc (6)

Emissdo de radiag¢do eletromagnética

E ocasionada pela rapida desaceleragdo dos ions ao colidirem com a superficie. O

espectro abrange a luz visivel e ultra-violeta.

2.3.4 A zona da incandescéncia negativa

A zona da incandescéncia negativa, mostrada na figura 2.4, é a primeira regido que pode
ser caracterizada como plasma. O plasma ¢ definido, por Class e Chapman como sendo um gas
quase neutro consistindo de ions positivos e elétrons num “mar” de atomos neutros como

ilustra a figura 2.7

O = =
o +e ¢
063° » 2 o
+ e Ot QO Atomos Neutros
O_-O +O - — Elétrons
+O O 6 O+O + fons

Figura 2.7. Representagéo do Plasma por Class e Chapman.
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Esta regido tem uma fronteira bem definida com o espago escuro do catodo. E a regido
mais luminosa da descarga e decresce suavemente até a borda do espago escuro de Faraday,
onde fica difusa (figura 2.4). O campo elétrico decresce linearmente do catodo até esta

zona"1®

A luminosidade € causada por elétrons energéticos, que alcangam o fim do espago escuro
do catodo, onde atingem a maxima energia cinética, e colidem inelasticamente com as espécies

do gas causando a excitagdo e a ionizagao.

As taxas de ionizagdo e excitagdo alcangam o valor maximo e decrescem gradualmente,
até a margem do espago escuro de Faraday. O decréscimo € devido a perda de energia dos

elétrons colidentes®.

A 1onizag@o nesta regido pode ser causada por impacto de elétrons rapidos e térmicos
com atomos neutros, moléculas neutras e metaestaveis do gas. Segundo Knewstubb, os

principais ions formados nesta zona, numa descarga em N; - H,, sd0®.

Ny’+e > N +N°+ 2¢ (7)
N +e =Ny +2¢ (8)
N, + 2Ny’ 5> N3 +N;° )
N;" +2N,° 5 Ng* + Ny° (10)
Ny +H’ > NH + H° + Ny° (11)
N,H" + NH,® — N,° + NH;" (12)
NH™ + NH;° — NH;" + N,° (13)

Considerando-se estas possibilidades de ionizagdo, conclui-se que a principal fonte de
ionizagdo na descarga € obtida pelo impacto de elétrons com atomos e moléculas neutras do
gas, e reagdes molécula ionizada-molécula neutra na incandescéncia negativa, com possiveis
contribui¢des adicionais de ionizagdo por impacto de elétrons e ions no espago escuro do

catodo®.
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2.3.5 Cinética da Nitretacao Ionica

A - As Reacdes Superficiais no Substrato

Quando uma particula energética (ion ou atomo neutro) incide sobre uma superficie

solida tem-se como resultado a ocorréncia de varios eventos.

Um resumo qualitativo pode ser visto na figura 2.8, na qual estdo representados a colisdo

e seus produtos.

ion incidente ions e neutros refletidos
®
° © elétrons secundirios
// e dtomos pulverizados
superficie /

/—
7}‘ ou resultar na ejegao
A de um é:‘omu m: a:vo

ion pode terminar {pulverizagéo)
dentro do alvo

Figura 2.8 Interagio do ion com uma superficie™.

Como resultado da interagdo de uma particula com a superficie do metal tem-se os

seguintes fendmenos:
a. O ion incidente pode ser refletido, provavelmente neutralizado no processo.

b. O impacto do ion pode causar a emissdo de um elétron da superficie metalica,

chamado de elétron secundario.
¢. O ion pode ficar implantado no alvo.

d. O bombardeio pode dar inicio a uma série de colisGes entre os atomos da rede do

alvo, conduzindo a eje¢do de um ou mais destes atomos (pulverizagio).

e. O impacto da particula pode provocar colisdes em cascata, causando um grande

numero de rearranjos estruturais na superficie do alvo (substrato). Estas modificagdes sdo
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® Estas e o bombardeio

coletivamente referenciadas como alteragdes das camadas superficiais
produzem uma instabilidade termodindmica nesta regido superficial, bem como alteragdes

quimicas.
Enquanto o bombardeio atuar, o equilibrio termodindmico e quimico ndo pode tomar

corpo, devido a rede estar continuamente sendo alterada (desintegrada pela pulverizagdo e

reintegrada pela retropulverizagio).

A corrente de particulas energéticas no substrato € a responsavel pela interagdo fisica
entre a nuvem de ions da incandescéncia negativa e a superficie do metal, e pelos efeitos

causados na rede cristalina e quimica superficial®.

Estes efeitos conjugados com a alta mobilidade da rede cristalina influenciardo na
dinamica do processo nitretante. Os principais mecanismos afetados sdo: a pulverizagdo, as

alteragdes quimicas, a adsorgdo e a difusédo.

B - O Bombardeio Ionico

Na nitretagdo i6nica o fornecimento de nitrogénio atdmico ao substrato pode dar-se por

dois processos dominantes: o bombardeio idnico e a adsor¢ao.

O bombardeio 16nico produz nitrogénio atdmico por dois mecanismos. No primeiro, os
ions de nitrogénio gerados na incandescéncia negativa e espago escuro do catodo, sdo
acelerados para o catodo pela queda de tensdo no espago escuro, colidem e podem ficar
implantados. No outro, os ions moleculares dissociam-se na colisio com particulas do gas de
descarga ou quando colidem com a superficie e sdo refletidos produzindo o nitrogénio

atdmico.

C - Pulverizacdo

Segundo Sigmund, a pulverizagdo catddica se da por transferéncia de momento entre a
particula incidente e os atomos da superficie, seguida de colisGes binarias sucessivas no interior

do sélido proximo a esta superficie”. A figura 2.9 ilustra o fendmeno.

Na figura 2.9 observa-se que o momento € transferido na dire¢do dos atomos que estdo

em contato direto, resultando na ejegdo de atomos ao longo destas diregdes.
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Figura 2.9 Processos de colis@o na pulverizagdo.

A série de colisdes no substrato (ion - atomo, atomo neutro - atomo) é conhecida como

colisdo em cascata.

Esta série de colisdes entre os atomos do catodo provoca a ejegdo de atomos em estado
excitado, neutralizado e raramente (menos de 5%) na forma de ions da superficie quando a

energia fornecida a estes for maior que a energia de ligagdo do solido.

Como ja foi mencionado anteriormente, a maior parcela de ions provém da
incandescéncia negativa, porém a maioria ndo atinge o catodo sem antes interagir na regido do
espago escuro, em reagdes com transferéncia de cargas. Estas reages diminuem a energia dos
ions provocando um decréscimo na taxa de pulverizagao. Entretanto, as colisdes com trocas de
cargas produzem um fluxo de atomos neutros energéticos que colidirdo com o substrato, o

qual compensa na produgdo de atomos pulverizados®.

As impurezas presentes no meio de reagdo podem depositar-se na superficie que esta
sendo pulverizada. Estas tendem a ser adsorvidas quimicamente pela superficie, inibindo a
pulverizagdo do substrato base e reduzindo o efeito nitretante. O processo de pulverizagdo
também ejeta moléculas de outros elementos como carbono, agua, nitrogénio, oxigénio e
outras impurezas provenientes da contamina¢do superficial do substrato. Deste modo a
superficie pode ficar livre de carbetos, oxidos etc. Isto aplica-se também a despassivagdo de
finas camadas superficiais de 0xidos fortemente aderidas achadas nos agos inoxidaveis. Devido

a difusdao secundaria daqueles elementos (carbono, nitrogénio, oxigénio, e outras impurezas)
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na superficie, preferivelmente ao longo de contornos de grio), a pulverizagdo tem um

profundo efeito sobre sua concentragdo e comportamento igualmente dentro do material.

Quando os ions bombardeiam a superficie da pega, atomos metalicos (Fe tanto quanto
elementos de liga tais como Cr, Mo, Al, W, etc.) sdo arrancados. Assim, a pulverizagdo da
superficie do catodo ¢ um dos fenomenos responsaveis pela nitretagdo do metal, pois estes
atomos ejetados vdo, posteriormente, participar da formagdo dos nitretos, dando origem ao

fendmeno da retropulverizag@o.

D - Retropulverizagao

Os atomos pulverizados da rede cristalina sdo langados para a zona do catodo onde
podem migrar para outras partes do sistema, como as paredes ¢ 0 anodo ou podem reagir e
formar os nitretos (FexN), os quais podem depositar-se na superficie do substrato por um
processo denominado de retropulverizagdo. Este evento € o responsavel pelo crescimento da

camada de nitretos na superficie de substratos ferrosos"?.

Em levantamentos quantitativos mostrou-se que os atomos pulverizados e os nitretos
concentram-se na regido do catodo. Relacionando-se esta concentragdo em fungio da distancia
ao catodo observou-se um decaimento exponencial com o aumento da distancia. Nestas
condiges, gera-se um gradiente de potencial quimico na regido do catodo que aliado ao fluxo
de particulas que se dirige para 0 mesmo permite que a maior parte destes elementos retorne

ao substrato pelo fenomeno da retropulverizagao®.

Um aumento na queda de tens@o que ocorra no espago escuro sera responsavel por uma
maior aceleragdo dos ions que entram neste espago por difusdo da regido da incandescéncia
negativa. Com isso havera um aumento na taxa de produc@o de atomos ejetados e elétrons
secundarios. Quanto mais atomos sdo langados, maiores sdo as probalidades de reagdes
quimicas formadoras de nitretos, e portanto da retropulverizagao dos nitretos formados, com

um conseqiiente aumento nas taxas de deposigao.

E - Adsorg¢do

Apenas uma quantidade extremamente pequena do nitrogénio transferido do plasma para
dentro do substrato € proveniente de introdug@o direta de ions para dentro do reticulado do

ferro. O fator dominante est4 associado com os processos de pulverizagdo e retropulverizagao.
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Como comentado no item D, os atomos de ferro ejetados da superficie podem combinar-se
com os atomos de nitrogénio altamente reativos no plasma préximo a superficie da pega e,

devido a adsorgao, ser depositados como nitretos de ferro (Fe,N) na superficie da peca.

O nitreto de ferro FeN condensado na superficie € instavel nas temperaturas de
nitretagdo i6nica ¢ decompde-se em nitretos mais baixos Fe,N, Fe;N, e Fe;N. O Nitrogénio
que € produzido neste processo ira retornar para o plasma ou ira difundir-se para o substrato,

como ilustrado na figura 2.10.

®
Pegaa
ser :
nitretada N B -
W¢
Fe
@ énodo da
/ . descarga
adsorgao +
N7 —_— (+)
v N
N + [FeaN ] » ]FMES
¢ __—» N
N ¢ | FsoN] ,
v -3 N FASE?
() N [Tl
¥ 3N
[Fe])

Figura 2.10. Possiveis reagdes fisico quimicas na superficie do substrato a ser nitretado®*'***

F. - Difusio

O nitreto de ferro depositado pela retropulverizagdo e adsorvido na superficie ao
decompor-se aumenta a concentra¢do de nitrogénio, produzindo um gradiente de concentragao
na interface (camada alterada-substrato base), o qual promovera um fluxo difusivo de matéria
desta regido para as camadas interiores"®”. Além disso, durante 0 bombardeamento i6nico, os
atomos do topo da superficie sio continuamente removidos deixando vazios interatdmicos.
Conjuntamente, um grande nimero de lacunas e intersticios migram do corpo do substrato

(5)

para a superficie”’. Assim, a regido superficial encontra-se em um estado de alta mobilidade

atomica e vibracional.
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G - A Dinamica da Nitretacdo Ionica numa Comparagdo Com a Nitretacdo Gasosa

A difusdo termodindmica, o bombardeio i6nico do nitrogénio e a adsor¢do do gas,
conforme ja discutidos (itens B e E), foram os primeiros mecanismos sugeridos para explicar a
nitretagdo i6nica. Embora muitas pesquisas tenham sido conduzidas no estudo da nitretagédo,
tanto na area fisico-quimica quanto na metalurgica, desconhecia-se qual era o mecanismo

dominante, e também quais seriam as espécies que bombardeiam o catodo durante a descarga

elétrica.

Os dois fatores essenciais da difusdo acelerada do nitrogénio na nitretagdo ionica em
relagdo a nitretagdo gasosa sdo a alta concentragdo superficial de nitrogénio, que ¢ de
particular importdncia no inicio do processo, e a maior taxa de penetragdo devido ao

mecanismo diferenciado de difuséo.

Na nitretagdo a gas, a concentragdo superficial de nitrogénio € estabelecida
gradualmente, primeiro uma solugdo solida na ferrita, e entdo, conversdo para nitretos com
maior conteido de nitrogénio (um periodo de incubagdo ¢ requerido): Y e €. O abundante
suprimento de nitrogénio na nitretagdo idnica, resulta em uma saturagdo muito rapida da
ferrita, de tal modo que somente alguns minutos mais tarde, camadas coerentes de nitretos

existem em equilibrio com o ferro saturado™®.

No entanto, com o aumento das fases coerentes de nitretos na nitretagdo a gas, os
gradientes de concentragdo nos dois processos tornam-se similares. Deste modo o
comportamento descrito para a difusdo no inicio do processo de nitretagdo idnica ndo pode

sozinho descrever as aceleradas taxas de difusdo em comparagdo ao processo a gas.

Varias investigagdes experimentais mostraram que o outro fator importante com respeito
a profundidade de penetragdo do nitrogénio, a taxa de difusdo do nitrogénio no ferro, a qual
depende da temperatura, pode ser positivamente influenciada pelas caracteristicas do processo
de nitretagdo ionica. Resultados obtidos por T.M. Norén e L. Kindbom citados por
Edenhofer"®, que investigaram amostras nitretadas a gas e a plasma em um microscopio
eletronico apos diferentes tempos de tratamento, mostraram que a difusdo de nitrogénio no
primeiro estagio da nitretagdo a gas ocorre, principalmente, ao longo dos contornos de grao
(areas de mais alta energia). Durante a difusdo intergranular, o nitrogénio sofre o contato de
fases de carbonetos. Devido a absorgdo do nitrogénio pelos carbonetos, eles comegam a
crescer consideravelmente e sdo, ao mesmo tempo, convertidos em carbonitretos. Este efeito

envolve um desperdicio de nitrogénio e interfere negativamente na difuséo pelos contornos dos
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grios. Por esta razdo a difusdo transcristalina do nitrogénio na nitretagdo a gas (caracterizada
pela formagdo de nitretos finamente dispersos na ferrita) ¢ retardada. Ja na nitretagao ionica a
maior parte do nitrogénio difunde-se transgranularmente imediatamente a partir do inicio do
processo. Este efeito € devido a adsorgdo homogénea de nitreto de ferro do plasma em toda a
superficie do catodo, permitindo uma frente de difusdo plana para a penetragdo no corpo do
substrato. Além disso, o controle da pulverizagdo parcial do carbono da superficie e a sua
posterior difusdo para fora, principalmente ao longo dos contornos de graos, causa algo como
uma descarbonetagdo dos contornos de grdo na area proxima a superficie, diminuindo deste
modo a formagdo de carbonitretos que inibem a difusdo de nitrogénio pelos contornos de

grao®

H - Zona de Compostos

Na maioria dos métodos de nitretagdo aparece a chamada “camada branca” (zona de
compostos) que normalmente € indesejavel, uma vez que é uma camada fragil e pode se
desprender do componente quando colocado em regime de trabalho.

Na nitretag@o i0nica ela também pode desenvolver-se na superficie do substrato se a
taxa de deposi¢do do nitrogénio nesta for maior do que a sua adsor¢do e difusdo para o
interior da pega. E possivel, quando desejado, elimina-la completamente pela redugio da razdo

de nitrogénio e hidrogénio na mistura durante a nitretagao™”

I - Efeito do Hidrogénio

Admite-se que para uma superficie absorver um elemento quimico, € necessario que
esta esteja limpa. Tem sido atribuido ao hidrogénio o papel de agente de limpeza superficial,

por remover os Oxidos durante a nitretagdo ionica’”

. Quando o hidrogénio € trocado por
argonio, as impurezas adsorvidas formam uma camada sobre o substrato, ao longo do tempo,
reduzindo a pulveriza¢do e a adsorgao do nitrogénio e, portanto, o potencial nitretante e a
dureza decrescem.

Convém mencionar que o hidrogénio atua também como agente removedor da camada
branca e pulverizador. Uma parcela do hidrogénio pode ser absorvida pela rede e re-emitida

pelo bombardeio, e a maior parte € refletida na superficie.
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2.3.6 Comportamento do Plasma na Nitretacio Ionica

A nitretagdo ionica ¢ muito influenciada pela queda de potencial e densidade idnica na
zona do catodo, sendo que (dependendo da aplicagdo) existe um valor 6timo para a queda de
potencial. A queda de potencial na regido do espago escuro aumenta com o aumento da

densidade de corrente, enquanto a diferenga de potencial total varia somente levemente'"”,

A ddp total e a queda de potencial no catodo sdo ambas fung¢des da pressdo do gas. Na
nitretagdo idnica de agos inoxidaveis, por exemplo, utilizando-se densidades de corrente
tipicas, é sugerido de resultados de Tanaka et al citados por Takahashi et al'*” que a nitretagéo
ionica ndo produz bons resultados em pressdes maiores do que 7torr devido ao
bombardeamento ionico insuficiente da superficie da pega para pulverizar o filme de oxido.
Isto € atribuido ao fato de a voltagem tornar-se baixa e o caminho livre médio das espécies
pequeno naquelas pressdes. Por outro lado, quando a tensdo aumenta para valores maiores do

que 600V, o fendmeno de pulverizagdo (“sputtering”) torna-se muito intenso"*.

As intensidades (analisadas via espectroscopia de emissdo) de espécies N, e Ny* sdo
influenciadas pela densidade de corrente, temperatura do substrato, e pressdo do gas. Quando
a densidade de corrente diminui (e a temperatura da peca, portanto se torna menor), ou
quando a pressdo de gas aumenta (a uma densidade de corrente constante), a intensidade de
N," diminui com relagdo as espécies neutras, o que € pior sob o ponto de vista da nitretagao

i6nica ™,

2.3.7 Aspectos Importantes no Tratamento de Pecas

Para o tratamento de pegas dentro de uma carga de trabalho completa e para diferentes
cargas, os seguintes parametros influenciam diretamente os resultados e a reprodutibilidade de

um tratamento:
- a distribui¢@o de temperatura no reator (da carga de trabalho);,
- 0 tempo para tratamento,
- a mistura de gases na camara de nitretagdo e o fluxo de gas através da camara;
- a voltagem aplicada e a densidade de corrente.

No processo a plasma, como visto anteriormente, todos estes parametros ndao Sao
independentes uns dos outros e tem diferentes correlagdes e interagdes. E desejavel, desta
forma, que os parametros especiais da nitretagdo a plasma, tais como pressdo, voltagem
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elétrica e densidade de corrente pudessem ser fixados e, entdo, a temperatura das pegas ser

regulada através de outros dispositivos, como uma fonte de aquecimento auxiliar™®.

O intervalo de corrente para a descarga andomala, o qual é necessario para um processo
adequado, sera pequeno quando a temperatura das pegas for baixa ou quando a pressdo for
alta, ou quando ambos acontecem. Neste caso, se consegue um rapido aquecimento, com uma
boa cobertura de contornos superficiais e boa penetragio dentro de furos e ranhuras. Porém, o
risco de formagéo de arco elétrico € bastante grande, o qual precisa ser evitado para que ndo

ocorram danos na superficie das pegas que estdo sendo tratadas.

Quando a temperatura das pegas for alta ou a pressdo for baixa, o intervalo de densidade
de corrente para a descarga andmala sera maior, levando a uma melhor estabilidade do plasma.
No entanto a taxa de aquecimento € baixa e a penetragdo do plasma menor. Para facilitar a
operagdo do processo € desejavel ter-se esta situagdo durante o periodo de aquecimento. No
caso de aquecimento da carga somente pelo plasma os tempos de aquecimento sio muito

longos quando comparados aos com a utilizagdo de fontes auxiliares de geragdo de calor.

A possibilidade de que a descarga incandescente andmala torne-se um arco elétrico
estavel sempre existe visto que a incandescéncia andmala é uma regido estreita e proxima a
altas densidades de corrente, deste modo um aumento localizado da densidade de corrente,
mesmo que pequeno, pode levar a formagdo de arco™®. A passagem de descarga incandescente
a arco precisa de um certo tempo da ordem de milisegundos. Com o uso de fontes de corrente
pulsada este problema ja foi bastante reduzido, pois a corrente pode ser cortada em intervalos
desta ordem. A forma e os tempos de pulso sdo importantes para a correta solugdo do
problema, sendo o uso de pulsos quadrados e os tempos entre 20 e 100us para o pulso € 20 a
200ps para as pausas os valores ideais. Segundo uma pesquisa de Kwon et al’”, o plasma
pulsado também apresenta beneficios na nitretagdo de furos cegos, onde temos o chamado

efeito de catodo oco.

Aquecimento por plasma

A razdo da area superficial pelo volume exerce uma influéncia grande no aquecimento
das pegas, quanto maior esta razdo maior € a energia fornecida pelo bombardeamento por

unidade de volume das pegas"'®

. Na nitretagao i0nica de uma carga mista (pegas com
diferentes geometrias), a temperatura de nitretagio € de dificil controle, podendo existir pegas
que sofram superaquecimento. Em tais casos, o risco do aquecimento por plasma provocar

superaquecimento de partes mais finas € muito alto. Como resultado podem surgir problemas
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de revenimento com perda de dureza na camada e,eventualmente, distor¢des. Por isso, €

preferivel colocar-se juntas somente pegas similares.

A distribui¢do de temperatura no interior da camara continua sendo um problema mesmo
no caso de pecas similares. Visto que cada pega pode ser considerada como uma fonte de
calor, a disposig¢do das pegas afetara o perfil de temperatura. Este problema se torna evidente
no caso de carga completa de pegas similares, caso em que n3o ha possibilidade de melhor
distribui¢do das pegas no interior da cdmara. As pegas do centro estario a uma temperatura
mais alta. Como alternativa, para amenizar este problema, pode ser feito o aquecimento das

paredes do forno.

Efeito geométrico

A geometria também influi sobre os resultados do tratamento de nitretagdo iénica’”'®.

Este ¢ um fator que precisa ser criteriosamente avaliado quando do estabelecimento dos

parametros.

Estudos feitos sobre as caracteristicas de crescimento da camada de compostos e de
difusdo em tubos com ranhuras longitudinais internas indicaram que, a profundidade e a
largura das ranhuras influi na espessura das camadas observadas. Com o aumento da
profundidade das ranhuras ou diminui¢@o na largura, a camada no fundo das mesmas diminui.
Com o aumento da largura, a profundidade de camada de difusdo tende a um mesmo valor no
fundo e na regido entre as ranhuras. Segundo S.C. Kwon et al '” estes fendmenos estdo
associados a concentrag@o de nitrogénio, efeito de catodo oco, e probabilidade de adsorgédo de

Compostos.

L

Fig.2.11 Representagdo esquematica da influéncia da pressdo na distancia bainha (plasma)-
peca. Em pressdes baixas (esquerda) o plasma ndo envolve pefis complexos, enquanto que
para pressdes mais altas (direita) a bainha se aproxima do catodo “cobrindo” furos e frestas.

Pela mudancga de press@o na camara de nitretagdo idnica € possivel controlar a cobertura

(16)

superficial pelo plasma ™. Na figura 2.11 é mostrado que a cobertura de uma superficie com
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geometria complicada ¢ melhorada aumentando-se a pressdo. Por outro lado, € possivel, se

desejado, prevenir a penetragdo em furos e ranhuras, usando-se pressoes inferiores.

Efeito de catodo oco

O efeito conhecido como “catodo oco”ocorre quando ha formagao de plasma no interior
de um furo, rasgo, reentrancia, etc., com superposigdo da “bainha” (incandescéncia) formadas
apartir das paredes do catodo. As principais influéncias neste efeito s@o o tamanho do furo, a
pressdo de gas e a densidade de corrente. Devido ao catodo oco, o gas no seu interior €
superaquecido a temperaturas extremamente altas. Se a energia fornecida por unidade de area
puder ser reduzida, a influéncia do efeito de catodo oco sera muito menor, como no caso da

utilizagdo de corrente pulsada.

Equipamento para nitretacdo idnica

Para a nitretagdo a plasma, o equipamento minimo necessario € o seguinte: uma camara
de vacuo com um sistema de bombeamento para atingir uma pressio de gas de
aproximadamente 1 a 10 torr; um sistema de fornecimento de gas contendo nitrogénio, uma
fonte de poténcia para produzir a descarga incandescente anomala. Além do equipamento
minimo ja mencionado para aplicagGes industriais, frente as dificuldades expostas nos itens
anteriores, pode-se concluir que seria 1til o uso de fonte de poténcia auxiliar para aquecimento
das pegas, fonte de poténcia pulsada para geragdo do plasma, sistema de aquecimento das
paredes da cdmara e um sistema de resfriamento das pegas apds tratamento, visando reduzir os

tempos de processamento.

2.3.8 Efeitos sobre as Propriedades Superficiais

A seguir sdo abordadas propriedades e caracteristicas tais como: topografia da
superficie, variagdo dimensional, dureza, profundidade de camada, resisténcia a fadiga e ao
desgaste dos agos nitretados ionicamente, e como elas se relacionam com as camadas formadas

e variaveis de engenharia do processo.

Topografia

A topografia de uma superficie influencia muito na area de contato verdadeira,
distribuigdo de tensdes, condutividade térmica, lubrificacdo, coeficiente de fricgdo,
impermeabilidade de juntas de vedagdo e rigidez de contato. Superficies nitretadas a plasma

sdo caracterizadas pela formagdo de projegdes cOnicas de varios tipos. O tamanho e a
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densidade dos cones formados na superficie durante a nitretagdo ionica sdo afetados pelas

condigdes do processo e pela topografia original da superficie.

Com o aumento da temperatura e do tempo, ocorre uma umento no tamanho dos cones
e, como resultado, a superficie nitretada torna-se mais rugosa. Por outro lado, aumentando a
pressdo do gas, ocorre uma redug¢do do tamanho dos cones e um aumento da densidade de
cones formados. A formacgdo de cones é resultante da redeposi¢do de material do catodo

retropulverizado®.

Variacdo dimensional

Os componentes nitretados ionicamente, mesmo com a geracao de camada branca,
podem apresentar apenas minima variagdo dimensional. A nitretagdo ionica de agos AISI 4340
e 52100 com mistura gasosa de 25%N, e 75%H,, usualmente utilizada nos processos
convencionais, durante 2 horas, gerou uma camada branca entre 4 € 6um, enquanto a variagao

de didmetro ficou entre 2 a 4pum®®.

Dureza e profundidade de nitretacio

Como ja mencionado anteriormente, a composi¢do quimica do material afeta a
profundidade e dureza da camada. Agos de alta liga produzem durezas mais altas e camadas

mais finas em relagio aos agos de baixa liga®".

Os perfis de dureza de agos nitretados contendo mais do que 5% em peso de Cr, por
exemplo o AISI 304, apresentam uma interface camada nitretada/niicleo com queda abrupta®”.
Acos inoxidaveis com alta concentragdo de cromo s3o fortes formadores de nitretos com
ligagGes fortes entre o cromo e o nitrogénio. Devido a alta reatividade entre Cr e N, grande
quantidade de fases ricas de nitretos sdo formadas, impedindo deste modo a migragdo de
nitrogénio para difusdo posterior. Isto sugere que os atomos intersticiais de nitrogénio tem sua

difusdo no substrato dificultada pelas regides altamente concentradas de nitretos™.

Jack e seus associados, citados por P.C. Jindal®”, fizeram extensivos estudos
experimentais na nitretagdo de ferros e agos contendo varias concentragdes de cromo, titanio,
tungsténio, molibdénio, vanadio e aluminio, constataram que a partir de uma dada temperatura
a profundidade de camada segue uma lei parabolica com o tempo e diminui com o aumento da
concentragdo dos elementos de liga. Os mesmos resultados de Jack foram achados por P. C.

Jindal®, que observou uma taxa mais rapida de nitretagdao em relagdo ao processo a gas dos

acos, AISI M2, Nitralloy 135 e AISI 304.
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Eventualmente, as temperaturas mais baixas, isto €, em torno de 500°C, produzem uma
camada mais dura. As temperaturas mais altas podem levar a produgéo de precipitados maiores
(incoerentes), levando a durezas mais baixas dentro da camada. A distancia pega/dnodo pode,
também, afetar a distribui¢do de dureza, pois a mesma tem um papel importante na distribui¢ao

de temperatura®”,

Resisténcia a fadiga

Como resultado da nitretag@o ioOnica, tensdes residuais compressivas sdo produzidas na
camada nitretada devido a saturagdo de atomos de nitrogénio no reticulado do ferro e a
precipitagdo de nitretos de liga na camada, com o nucleo ficando em estado de tensdes

residuais trativas™>?®.

As caracteristicas de agos baixa liga nitretados a plasma em ensaios de fadiga a flexdo
rotativa foram investigadas por Bell e Loh®?, que desenvolveram um modelo simples para
descrever a influéncia da profundidade de camada e tensdo residual no limite de fadiga. Nestes
estudos foi achado que o limite de fadiga aumenta com o aumento da profundidade de camada,
e que as tensdes residuais compressivas na camada contribuiram para a melhoria do
comportamento em fadiga e, devido as tendes residuais trativas no nucleo, as inclusdes na

interface camada/nucleo eram as responsaveis pelas iniciagdes de trincas de fadiga.

Resisténcia ao desgaste

Quando duas superficies sdao colocadas juntas em movimento relativo, tensdes
compressivas e forgas de cizalhamento sdo desenvolvidas nas asperezas que estdo fazendo
contato. As tensdes compressivas envolvidas no contato ndo somente modificam as camadas
superficiais, mas também afetam as subsuperficiais. O desgaste dos agos ndo nitretados €
causado pela intensa deformagdo cisalhante na superficie e na subsuperficie. A resisténcia a
deformagd@o superficial e subsuperficial podem ser melhoradas pela nitretagdo i6nica, a qual
resulta na formagdo de uma camada de compostos superficiais € uma zona de difusdo

subsuperficial, ambas exercendo um efeito endurecedor.

Nos materiais nitretados diferentes estagios de desgaste sdo observados durante os testes
e diferentes mecanismos de desgaste estdo presentes. Além disso ha uma dependéncia, nem
sempre continua, da carga aplicada com a taxa de desgaste®™. Em particular, enquanto a
camada branca € capaz de suportar as cargas aplicadas, as taxas de desgaste sdo bem menores.
Imediatamente apos a danificagdo da camada branca, devido a oxidagdo ou microtrincamento ,

a taxa de desgaste aumenta®®.
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Agos de baixo e alto cromo quando nitretados ionicamente com a mistura de 75% N; e
25% H, mostraram uma significante redugdo no coeficiente de fric¢do (pino e disco em
“tribotester”), sendo que os alto cromo produziram os mais baixos coeficientes de fricgdo, com
uma dureza superficial superior aos baixo cromo. A camada de compostos em desgaste a seco
mostrou excelente resisténcia a adesio quando comparada a zona de difusdo, a qual
apresentou somente limitada resisténcia a adesdo. Deste modo o mecanismo de desgaste

predominante para as superficies nitretadas ionicamente mostrou ser abrasivo™.

Avaliagdes da resisténcia ao desgaste a seco do ago para engrenagens DIN 24CrMo
temperado, revenido e nitretado ionicamente, foram realizadas por M. B. Karamis *®. Alguns

resultados significativos podem ser relatados:

- A taxa de desgaste ¢ uma fun¢do da dureza superficial e profundidade de camada.
Existem combinagdes especificas de profundidade de camada e dureza superficial as quais sdo

requeridas para assegurar minima perda de massa.

- A dureza superficial € mais importante do que a profundidade de camada na prevengdo
de perda de massa. Entretanto, uma certa espessura de camada € necessaria para suportar a

superficie dura.

- A camada de compostos tem um consideravel efeito na quantidade de desgaste na parte
inicial do teste. Ela ¢é relativamente fragil e apesar de suas melhores caracteristicas friccionais
(comparado com a superficie ndo tratada) € susceptivel a quebra durante os estagios iniciais do
teste de desgaste aumentando a perda de material. A presenga destas particulas abrasivas pode,
deste modo, mudar o modo de desgaste de adesivo para abrasivo nos primeiros estagios do

teste.

A nitretagdo i0nica em uma atmosfera de amodnia craqueada produziu uma camada
composta Y Fe;N no ago (contetido de carbono mais baixo) DIN 24CrMo e uma camada de
fase dupla v- £ (FesN + Fe;3N) no ago H13 (conteido de carbono mais alto). Em uma
atmosfera particular, o material com mais alto conteido de carbono (H13) contém maiores
quantidades de fase € e € o mais propenso a ter Fe;C presente na camada de compostos. Isto
indica, claramente, que o conteudo de carbono do material base exerce uma influéncia
significante no tipo de camada composta formada. Tem ainda que ser determinado se € o
carbono presente no material ou o carbono pulverizado durante o processo que tem a maior

influéncia na camada formada®?.
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No caso da camada composta y Fe;N (mais tenaz que a €), produzida pela nitretagao
idnica em uma atmosfera de amodnia craqueada no ago com baixo conteudo de C. M. B.
Karamis®’, observou uma redugio no coeficiente de fricgdo que foi atribuido a sua

caracteristica porosa, podendo assim absorver uma quantidade de 6leo em servigo.

Ja a camada composta de fase mista y - € (FesN + Fe,.;N) mostrou-se mais espessa do
que a fase tnica y e, devido as diferengas entre os coeficientes de dilatagdo das fases tendeu ao
lascamento. As camadas brancas mais espessas quebraram durante o teste, aumentando a taxa

de desgaste®”.

A profundidade da camada de difusdo influencia de maneira decisiva na capacidade da
camada em suportar as cargas aplicadas durante o servigo. Menores camadas nitretadas ndo
podem suportar a carga efetivamente aplicada. Deste modo, o cizalhamento ocorre na zona de
transi¢do da camada de difusdo ou igualmente na camada. Aumentando-se a profundidade de

camada nitretada, a capacidade da camada de suportar as cargas aplicadas também aumenta®.

A camada composta, suportada pela zona de difusdo, melhora a resisténcia ao desgaste
pela fricgdo e emperramento de pegas (“seizure”e/ou “scuffing”); a zona de difusdo melhora a
resisténcia a fadiga e capacidade de sustentagdo da carga pela camada em componentes
mecanicos de ago®. Claramente, o grau de melhoria varia com a estrutura e com propriedades
como profundidade de camada e tensdes residuais, as quais sdo controladas pelo processo de
nitretagdo para um material especifico.

O desgaste de agos nitretados usualmente ocorre em um modo moderado comparado ao

de acos ndo nitretados®.

Obviamente, quando as tensdes aplicadas na superficie e
subsuperficie de desgaste sdo suficientes para causar deformagdo plastica ou deformagdo de
cizalhamento na camada nitretada ou substrato, a falha catastrofica ira ocorrer, levando a
desgaste severo™?”. Isto significa que um certo limite de carga, isto é, a capacidade de
sustentagdo de carga da camada, deveria ndo ser excedida durante a solicitagdo com situagao

de desgaste®.

2.3.9 Vantagens

As principais vantagens da nitretag@o ionica sobre as convencionais (nitretagdo gasosa €

nitretag@o liquida) sdo:
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- Menor tempo de tratamento para obtencdo de uma mesma caracteristica de
superficie®”;

- Menor distorgdo das pegas””,

- Diminuigdo ou mesmo completa eliminag@o de retifica apos o tratamento;

- Possibilidade de se melhorar propriedades metalurgicas mesmo em materiais de baixo
custo;

- Permite a utilizagdo de mascaras mecdnicas que simplesmente ndo permitem a

formagdo do plasma nas areas onde nio se deseja nitretar®”,

- Habilidade de se promover uma camada tratada uniforme mesmo em pegas de formato
complexo;,

- Eliminagdo de problemas ambientais (Ndo sdo utilizados gases ou liquidos toxicos,
como nos processos convencionais)® Y,

- Consumo reduzido de gas e energia elétrica®;

- Possibilidade de se utilizar temperaturas mais baixas devido a atividade mais alta do

meio de reagéo utilizado®®,

- Otimas possibilidades de automatizagio do processo;

- Maior controle da espessura de camada®’™**;

- Possibilidade de sele¢do de nitretos € ou y* para uma camada monofasica ou até a
(20),

?

prevengdo da formagdo da camada bran

- Diminuigdo de perdas de cargas tratadas devido a possibilidade de rigido controle do

processo com boa repetibilidade;

2.3.10 Aplicacdes

Varios componentes sujeitos ao desgaste e fadiga fabricados em agos liga e ferros
fundidos como engrenagens, virabrequins, camisas de cilindro e pistdes sdo candidatos para o
processo de nitretagdo. Na industria de combustiveis, componentes usados em sistemas de
inje¢do necessitam resisténcia a erosao e resisténcia a fadiga para os ciclos de pressdo. Outra
importante aplicagdo sdo agos ferramenta. Ferramentas de corte, visando o aumento de
produtividade pela melhoria da resisténcia ao desgaste com vantagens sobre o processo

convencional em banho de sais (temperaturas e tempos menores, controle da caracteristica de
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camada formada) que poderdo estender os bons resultados devido a nitretagdo. Matrizes de
trabalho a quente, que em geral falham por fadiga térmica e gripamento, podem ser
beneficiadas pela nitretagdo. Também os agos inoxidaveis empregados em meios ndo muito
agressivos podem ser nitretados. Embora a nitretagdo aumente a dureza da superficie e a
resisténcia ao desgaste dos agos inoxidaveis, ela pode diminuir a resisténcia a corrosdo pela
combina¢do de cromo com nitrogénio para formar nitreto de cromo. Conseqiientemente, a
nitretagdo ndo ¢ recomendada em agos inoxidaveis para aplicagdes em que o meio ambiente
seja muito agressivo. Agos inoxidaveis tipo 302 e 410 nitretados resistem ao ataque nas
condigdes das industrias téxtil, mas ndo resistem ao ataque do acido acético. Ligas
endureciveis por precipitagdo como o 17-4PH, 17-7PH e A-286 também tem sido nitretadas
com sucesso. Os materiais mais empregados para nitretagdo sdo agos ligas, nitralloy e agos

ferramenta.

Alguns exemplos de aplicagdo de acordo com a area de uso sdo dados a seguir.

1) Industria de plasticos:
Substituir processos de recobrimento (como Cromo) em moldes;
Em matrizes para prensagem.
2) Industria Automotiva:
Valvulas;
Virabrequins;
Engrenagens,
Matrizes para forjamento.

2) Induastria de Armamentos:
Interior de canos de armas;
Langadores de misselis;

3) Indistria de papéis:

Facas de corte;

4) Usinagem:

Ferramentas de corte.
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3 Materiais e Método Experimental

Neste trabalho foi realizada uma série de experimentos de nitretagdo idnica. Inicialmente
amostras do ago répido AISI M2 foram nitretadas. Escolheu-se este material por ser
amplamente empregado em ferramentas de corte na industria. No processamento das amostras
foram variados trés pardmetros da nitretagdo idnica: composi¢do da mistura de gases, tempo e

temperatura de tratamento.

Outras amostras foram nitretadas, sendo submetidas a teste de erosdo. E,
adicionalmente, uma série de experimentos foi realizada nitretando-se ionicamente ferramentas
de ago rapido. Avaliou-se a influéncia do fator forma das ferramentas sobre os resultados do
tratamento de nitretagfo ionica e o desempenho das mesmas em condi¢des reais de utilizagio

na industria, testando-se diferentes condi¢des de tratamento.

Na anilise das amostras e ferramentas nitretadas ionicamente foram empregadas técnicas
de metalografia, utilizando-se microscopia 6tica e eletronica de varredura, e microdureza. As
analises das camadas obtidas em corpos de prova envolveram uma avalia¢do de profundidade e
morfologia em fungdo do tempo, temperatura e mistura de gases empregada, perfis de

microdureza e microdureza superficial.

3.1 Condigdes de Tratamento

Foram realizadas duas séries de experimentos onde variou-se a composi¢do da mistura
de gases, séries I e II. Na série I foi utilizada uma mistura de composigdo 76%N, ,24%H;

(mistura comercialmente conhecida como gés marrom), e na II uma mistura de composigdo
5%N; ,95%Ho.

A pressdo total de tratamento para todas as amostras foi de Smbar (3,8 torr). Dentro de
cada série (I e II) o tempo e a temperatura de tratamento foram variados. As tabelas 3.1 e 3.2
mostram os parametros do processo de nitretagdo iOnica (temperatura, tempo, voltagem e

corrente) utilizados no tratamento dos corpos de prova.

As temperaturas escolhidas para o tratamento foram de 450°C, 500°C e 550°C. A maior
temperatura foi assim definida em fungdo da faixa de temperaturas normalmente empregadas
no revenimento do ago AISI M2 (550 a 580°C).
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Os tempos empregados foram de 15, 30 e 60 minutos. Os tempos curtos foram
preferidos devido ao fato de que, na nitretagdo de ferramentas de ago rapido, camadas muito
profundas geralmente levam a uma fragilizagdo excessiva das arestas de corte. Segundo
(32)

Tier”, na nitretagdo em banho de sais a pratica indica que tempos longos devem ser evitados,

pois podem levar a fragilizag@o.

Tabela 3.1 Parametros de nitretagdo ionica para as amostras nitretadas na série I (mistura
gasosa de 76% N; e 24% H, numa presséo total de 3.8 torr).

Temp.(°C) Tempo (min.) Voltagem (V) Corrente (mA)
450 15 352 165
450 30 354 160
450 60 355 160
500 15 369 200
500 30 369 200
500 60 371 200
550 15 394 240
550 30 397 240
550 60 394 240

Tabela 3.2 Parametros de nitretagdo idnica para as amostras nitretadas na série II (mistura
gasosa de 5% N, e 95% H, numa presséo total de 3.8 torr).

Temperatura ("C) Tempo (min.) Voltagem (V) Corrente (mA)
450 15 489 170-180
450 30 481 170-180
450 60 476 170
500 15 523 205
500 30 527 200
500 60 528 200
550 15 574 250
550 30 568 240
550 60 571 245

3.2 Preparagio das Pecas para Nitretacio

Uma exigéncia para a nitretagdo idnica, visando melhores resultados, é a de superficies

(5)

limpas e livres de Oxidos"’. Assim os corpos de prova e ferramentas de corte devem ser

deixados sem camadas oxidadas e devidamente desengraxados antes da nitretagao.
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Os corpos de prova cilindricos foram obtidos a partir de uma barra do ago AISI M2, cuja
composi¢do quimica pode ser vista na tabela 3.3. Os corpos de prova foram temperados e
revenidos (duplo revenido) para uma dureza final de 64 a 65 HRC.

Tabela 3.3 Composi¢do quimica do ago AISI M2
Elementos C Cr Mo W

% em peso 0,90 4,25 5,0 6,2 1,9

Apds temperados e revenidos, os corpos de prova cilindricos eram lixados em toda sua
superficie em lixas de granulometria 120 e 220 para a eliminagdo das camadas oxidadas mais
grossas. Como a face era a area de interesse para a andlise posterior a nitretagdo, procedeu-se
uma preparagdo mais cuidadosa das mesmas, conforme procedimentos padrdes usados em
metalografia, lixando-as numa seqiiéncia de lixas com granulometria decrescente de 220 a
1000 e, posteriormente, com polimento em pasta de diamante de 4 e 1um, lavagem em agua
corrente e 4lcool e secagem. O polimento fino das amostras sé se justificou para fins de andlise
posterior da camada nitretada, pois para a maioria das aplicagdes praticas é exigido um nivel

médio de acabamento das superficies (superficie retificada).

As dimensdes finais das amostras ficaram em aproximadamente 12,6 mm de didmetro e
10 mm de altura.

Antes de colocadas na cAmara para serem tratadas as amostras eram desengraxadas em

um banho de acetona submetido a vibragdo por cerca de 20 minutos.

Por outro lado, as ferramentas ja apresentavam um nivel de acabamento que dispensava
o lixamento, principalmente nos dentes e gumes (regides de interesse) retificados apds o
tratamento de témpera e revenido. Neste caso, a superficie das mesmas era somente protegida
da oxidagdo (utilizagdo de Oleos ou graxas) e, antes de serem colocadas na camara,

devidamente limpas e desengraxadas em acetona.

3.3 Equipamento de Nitretacio I6nica

Os experimentos foram realizados em dois reatores construidos no Laboratério de
Metalurgia Fisica da UFRGS. Parte de seu desenvolvimento foi concomitante com a realizagdo

dos experimentos. Os equipamentos utilizados sdo mostrados nas figuras 3.1 e 3.2.
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Os equipamentos sdo constituidos basicamente de uma (1) cimara metélica, (2)cilindros
de gases, (3) bomba de vicuo, (4) fonte de poténcia e (5) instrumentos de medigdo e controle

descritos a seguir:
1 Camara de Nitretag@o

Casco metdlico (ago inox austenitico) que ¢ o anodo, tendo no seu interior a

mesa/suporte que € o catodo, conectados a fonte de poténcia.

O casco metalico, o qilal permanece aterrado, possui uma janela circular para
visualizag@io, tem conexdes com os cilindros de gases e bomba de vicuo. Vélvulas para

admissdo dos gases e de ar (abertura da cdmara) e passadores para os termopares.
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Figura 3.1 Primeiro equipamento de nitretagéo idnica (prot6tipo) desenvolvido no Laboratério
de Metalurgia Fisica da UFRGS. Na parte superior a cimara de trabalho.
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Figura 3.2 Segundo equipamento de nitretagdo idnica em desenvolvimento no Laboratério de
Metalurgia Fisica da UFRGS.

2 Cilindros de Gases

O conjunto possui cilindros de gas marrom (76%N,-24%H;), gas com uma composigdo
especifica de 5%N;-95%H;, além de cilindros de H;, N; e Argonio. Os cilindros sido

conectados a cdmara antes do tratamento das pegas, conforme a composigdo gasosa especifica
a ser usada.
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3 Bomba de Vicuo

Em ambos os equipamentos utilizam-se bombas mecanicas de duplo estégio, fornecendo

um vicuo méaximo aos sistemas de aproximadamente 107 torr.
4 Fonte de Poténcia

As fontes de poténcia em ambas as camaras sdo de corrente continua ndo pulsada e o
controle da tensdo aplicada é efetuado através de um variador de tensdo eletromecanico. Esta
em desenvolvimento um dispositivo para obten¢do de corrente pulsada sendo que alguns testes
ja foram efetuados. A utilizagdo de corrente pulsada evita a abertura de arcos elétricos que
podem danificar a superficie das pecas sendo tratadas e o efeito de ciatodo 6co que pode gerar
superaquecimento em furos da pega. Neste trabalho todos os experimentos foram realizados
com corrente continua nido pulsada, conseguiu-se no entanto contornar os problemas com

aberturas de arco elétrico, visto que as tensdes aplicadas ndo sdo elevadas.
5 Instrumentos de Medigdo e Controle

O controle ainda ¢ feito manualmente pela variagdo da tensdo aplicada. O monitoramento
da tensdo aplicada, corrente, e da diferenga de potencial entre as juntas do termopar (controle

da temperatura) ¢ feito com a utilizagdo de multimetros num painel de controle.

Para monitoramento do vacuo e das pressdes mais baixas, geralmente empregadas
durante o primeiro estagio do tratamento (“sputtering” ou limpeza com H>), sdo utilizados
medidores de véacuo tipo Pirani (1 até 107 torr) conectados ao sistema de cada camara. E para
as pressdes utilizadas durante o segundo estagio (nitretagdo) sdo utilizados mandémetros tipo
capsula que medem até 25 mbar.

E interessante ressaltar ainda que o segundo reator, o qual permite a nitretagio de pegas
de maior volume, conta com um sistema de refrigeragdo da base do catodo com a utilizagdo de

circulagdo de agua que tem auxiliado no resfriamento das pegas ap0s a nitretagdo.

3.4 Procedimentos Durante o Processo de Nitretacdio Ionica

Os corpos de prova foram todos processados no reator menor e as ferramentas de corte

no segundo reator (maior capacidade) que permite a nitretagdo de um niimero maior de pegas.

Apds preparadas para o tratamento, conforme descrito no item 3.2, as ferramentas de
corte ou amostras eram colocadas com a utilizagdo de suportes adequados sobre a mesa do
reator (base do catodo).
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Antes de se iniciar o tratamento de nitretagdo i0nica, propriamente dito, as amostras
ainda eram sujeitas a limpeza numa descarga elétrica em hidrogénio a baixa pressdo ou
“sputtering”, com o objetivo de reduzir 6xidos e ajudar na eliminagdo de impurezas, além de
pré-aquecer as pegas (amostras ou ferramentas). Este estagio do tratamento, geralmente, era
realizado numa pressdo de 0,5 torr em atmosfera de hidrogénio, aplicando-se uma tensdo de

720V durante 30 minutos.

Apés o primeiro estagio de limpeza, admitia-se a entrada da mistura de gases para o
tratamento na pressdo desejada (neste trabalho 3,8torr). Aplicagdo gradual da tensdo elétrica,
procedendo-se assim ao aquecimento das pegas (aquecimento somente devido ao bombardeio
idnico) até a temperatura de tratamento. Este processo, levava em média 10 minutos, no
entanto este tempo € dependente da relagdo entre volume e area superficial das pegas. Como
norma o tempo de nitretagdo iOmica sO comegava a ser contado quando alcangava-se a

temperatura de tratamento.

Ap6s terminado o tempo de tratamento, o plasma era cortado e as pegas deixadas
resfriar no interior do reator sob o fluxo de gas. Quando os tratamentos eram realizados na
segunda cidmara, também abria-se o fluxo de agua sob o catodo para auxiliar na retirada de
calor até que as pegas atingissem a temperatura ambiente. SO entdo as pecas eram retiradas da

camara evitando-se assim oxidag@o da superficie.

3.5 Medi¢io de Temperatura

A medi¢do de temperatura era feita através de termopares tipo K (cromel-alumel)
inseridos em furos na peca a ser nitretada. Um bom contato térmico entre o termopar € a pega
(amostra ou ferramenta) foi conseguido com a soldagem da ponta do termopar no fundo do
furo através de uma descarga elétrica de banco de capacitores. No caso do tratamento das
amostras, a medida foi feita utilizando-se uma amostra extra, permanentemente conectada ao
catodo, com o termopar até uma profundidade de 6mm e paralelo a face da amostra. Para as
ferramentas a medida de temperatura era feita utilizando-se uma ferramenta similar as demais
com termopares inseridos e colocada no interior da cadmara conforme a distribuicdo de pegas
adotada. E importante salientar que devido a dificuldades préticas nem sempre é possivel medir
a temperatura exatamente na regido desejada. Por exemplo, nos alargadores, a regido de

interesse era o dente que possui uma espessura muito pequena.
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3.6 Metalografia e Medi¢do de Camada

Os corpos de prova nitretados ionicamente eram seccionados na metade de seu volume.
Uma das metades seccionadas era embutida com um encosto metalico contra a face nitretada,
de modo a evitar-se abaulamento durante a prepara¢do (lixamento e polimento) justamente na

regido de interesse. Assim conseguia-se uma sec¢do transversal da camada para metalografia e

perfil de microdureza.

Ap6s embutidas, as amostras eram submetidas aos procedimentos padrdes

metalograficos de lixamento e polimento, com polimento final em pasta de diamante de 1pm
de granulometria.

O reagente utilizado para ataque metalografico foi nital 2% , que possibilitou uma boa

distingdo entre camada de difusdo, zona de compostos e estrutura do nicleo das amostras.

As camadas e a microestrutura das amostras eram observadas ao microscépio otico €

eletronico de varredura, e fotografadas.

A profundidade de nitretagdo foi estimada oticamente em um aumento de 400X com o
auxilio do sistema de medigdo micrométrico de um microdurdmetro Buehler dotado de
microcamera ¢ monitor de video. Além disso a profundidade também foi estimada a partir dos
graficos do perfil de microdureza, conforme norma DIN 50 190 parte 3, na qual a dureza limite
“GH” para determinagdo da profundidade convencional ¢ dada por:

GH = (dureza de nucleo + S0)HV ou

GH = (dureza de nicleo + 50)HK.

3.7 Perfis de Microdureza e Microdureza Superficial

Para a obtengdo dos perfis de dureza numa secgéo transversal da camada, foi preferido o

método de medi¢dao de microdureza Knoop em relagdo ao Vickers.

O método Knoop foi preferido, por inferir um menor erro na medi¢do da diagonal (e
portanto da microdureza), pois apresenta uma diagonal mais alongada, permitindo a utilizag@o
de cargas menores em relagdo ao método Vickers. Conforme a norma E 384 - 89 da ASTM,
pag. 738, quanto maior a dureza e menor a carga utilizada no ensaio de microdureza, maior € 0
erro de repetibilidade e reprodutibilidade na medig&o. Por exemplo, para uma amostra ferrosa
com dureza de 1000HK no ensaio de microdureza com uma carga de 25gf terd uma
repetibilidade de £100HK e, para o caso de microdureza HV, sera de + 200HV.
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Além do exposto, cabe ressaltar que o gradiente de dureza da camada introduz erro na
medida de microdureza, tanto nos valores de microdureza superficial (devido a variacdo da
resisténcia a penetrag@o ao longo da camada), quanto nos valores para determinagdo do perfil

(causa distor¢des nas diagonais da impresdo de microdureza).

A dureza superficial foi medida diretamente sobre a face das pegas nio embutidas. A
microdureza foi preferida, uma vez que a utilizagdo de pequenas cargas, produz menor
penetragdo. Assim ela é capaz de detectar, principalmente, a resisténcia das camadas mais
superficiais do material, com menor influéncia das mais internas. Para as medi¢des, utilizou-se
microdureza Knoop e Vickers com cargas de 100 e 200gf respectivamente. As cargas
utilizadas foram escolhidas em fungdo do tamanho das diagonais geradas.

3.8 Ensaio de Resisténcia a Erosiao

Trés diferentes condigdes de tratamento foram testadas no ensaio de resisténcia a eroséo.
O ensaio avalia a capacidade do material resistir ao desgaste provocado pela incidéncia de
particulas erosivas sobre a superficie.

Este ensaio foi de caréter qualitativo. O procedimento adotado para o ensaio de erosdo
foi baseado na norma Petrobras N-2367 de fevereiro de 1991 para a determinagdo da

resisténcia a erosdo de materiais refratarios.

Os corpos de prova utilizados foram bolachas com didmetro de 115mm e espessura de
10 mm em ago AISI M2.

- 2 corpos de prova foram temperados e revenidos (duplo revenido) obtendo-se uma
dureza final de 64 - 65 HRC;

- 2 corpos de prova apds temperados e revenidos, foram nitretados ionicamente na
temperatura de 450°C por uma hora, com uma composi¢do do gas de 76%N,, 24%H, (gas

marrom) para produzir camada branca mais zona de difusdo.

- 2 corpos de prova apds temperados e revenidos, foram nitretados ionicamente na
temperatura de 500°C por 30 minutos com uma composi¢do do géas de 5% N,, 95%H, para

produzir somente zona de difusdo.

O ensaio ¢ realizado através da aceleragdo de grdos abrasivos (carbeto de silicio) contra
a superficie dos corpos de prova, sendo que a drea afetada se restringe ao centro dos mesmos.

O equipamento utilizado (propriedade da REFAP-Petrobras) utiliza um ejetor o qual € capaz
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de produzir vacuo e acelerar as particulas abrasivas, quando submetido a um fluxo de ar

comprimido.

Para o ensaio utilizou-se um tempo entre 7min. e 15s a 8 minutos. O ar era fornecido

para o ejetor numa pressdo de 4,5 bar e a distancia do bico de saida do jato a pega de 200mm.

3.9 Testes com Ferramentas

Foram nitretados ionicamente para teste na industria alargadores do ago rapido AISI
M35, cuja composigdo quimica ¢ dada na tabela 3.4 e fresas do ago AISI M2 (composi¢do

quimica na tabela 3.3).

Alargadores - Aco AISI M35

Tabela 3.4 Composi¢do quimica do a¢o usado nos alargadores nitretados (AISI M35)

Elementos C W Cr Mo Co \"

% em peso 0,92 6,3 4,1 5 4,8 1,8

Os alargadores ja foram fornecidos no estado temperado e revenido com uma dureza de
64 a 65 HRC.

A medig¢do de temperatura na nitretagdo foi efetuada como descrito no item 3.5, com a
utilizacdo de uma “pega falsa”. As ferramentas foram nitretadas utilizando-se a mistura de
composi¢do 5%N;, 95%H, numa pressdo total de 5 mbar e temperatura média do corpo do
alargador (ponta e centro) de 450°C por 15 e 30 minutos, condigdes I e II, respectivamente.

A nitretagd@o dos alargadores foi efetuada em lotes de duas ferramentas mais o alargador
com termopares inseridos para medi¢do da temperatura (“pega falsa”). As caracteristicas da
camada formada, foram determinadas utilizando-se uma das ferramentas para fins de analise.

Oito amostras foram enviadas para utilizagdo na industria, 4 na condi¢do I e 4 na
condi¢do II, e tiveram o seu desempenho acompanhado. As outras duas serviram para
caracterizar as camadas formadas. Os citados alargadores sdo retos e utilizados em uma
furadeira pendular, realizando a operagdo de acabamento em furos de pecas dos agos AISI
4140 (300 a 320 HB) e AISI 410 (320 a 350 HB).
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Fresas - Aco AIST M2

Os procedimentos experimentais para a nitretagdo ionica das fresas de ago AISI M2 seguiram,
basicamente, 0s mesmos passos empregados para a nitretagdo dos alargadores. As ferramentas
executam rasgos externos em canos de ago inox AISI 410. Foram nitretadas 3 pegas a uma
temperatura de 450°C por 10 minutos. As pecas foram enviadas para teste na industria,
comparando-se o desempenho das mesmas com relagdo a fresas somente temperadas e

revenidas.
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4 Resultados

4.1 Parametros do Processo

Conforme ja foi comentado no capitulo anterior foram realizadas duas séries de
experimentos nitretando-se corpos de prova cilindricos do ago AISI M2. Na série I empregou-
se uma mistura gasosa de 76% N, e 24% H, (gé4s marrom) e na II a mistura gasosa foi trocada
para 5% N, e 95% H, mantendo-se a mesma pressdo de Smbar (3,8 torr) para todos os
experimentos (séries I e II). As temperaturas e tempos empregados foram os mesmos em
ambas as séries, como pode ser visto nas tabelas 3.1 e 3.2 do capitulo anterior.

4.2 Camadas Formadas

Os corpos de prova antes da nitretagdo (ago AISI M2), apresentavam uma microestrura
composta de martensita revenida refinada e carbonetos dispersos, conforme pode ser visto nas
micrografias realizadas ao microscopio 6tico e eletronico de varredura, figuras 4.1.a e 4.1.b.

Flgura 4.1 Mlcroestrura ongmal das amostras observada ao mlcroscéplo éuco (ﬁgura . l a) e
eletronico de varredura (4.1.b). Ataque nital 2%.

Apés o tratamento de nitretagdo i0nica, a microestrutura original das amostras
permaneceu inalterada na regifio do nicleo.



Em todas as amostras foi possivel revelar a camada nitretada pelo ataque metalogréfico
quando observada ao microscépio 6tico, identificando-se a zona de difusfio (regifio mais escura
na figura 4.2.a) e a zona de compostos ou “camada branca” préximo ao encosto (regido clara
na figura 4.2.a) que é menos atacada pelo reagente nital.

Examinando-se a zona de difusdo das camadas obtidas nas amostras nitretadas com a
utilizagdo da mistura de 76% N, e 24% H,, tanto ao microscépio 6tico quanto ao eletronico de
varredura, observou-se na zona de difusdo que as regides dos contornos de gréo
apresentavam-se mais claras, possivelmente por nfio sofrerem o ataque do reagente nital. Isto
ficou mais evidenciado nas amostras nitretadas a 500 e 550°C, principalmente em maiores
tempos, conforme pode ser visto nas figuras 4.4 a 4.6 e num aumento maior nas figuras 4.2.a e

Flgura 4, 2 Camada mtretada obtida com a utlhzar,:io do gés ‘marrom (76% Nz e 24% H,)
observada ao microscopio 6tico (4.2.a) e eletronico (4.2.b). Ataque nital 2%

Na observagdo ao microscopio eletronico de varredura nio foi possivel, no caso das
amostras nitretadas com a composig@o gasosa de 5%N,, 95%H, identificar claramente a zona
de difusfio. Nestas amostras ndo foi detectada, através de metalografia (microscopio 6tico e
eletronico de varredura), a presenga da zona de compostos ou “camada branca” para todas as
condi¢des de tratamento utilizadas. As figuras 4.3.a e 4.3.b mostram o aspecto micrografico
observado com a utilizagdo deste gés, tanto ao microscOpio Otico quanto eletrdnico de
varredura. Ao microscopio eletronico ndo foi possivel delimitar a zona de difusdo (figura
4.3.b), e diferentemente das amostras nitretadas com o gds marrom, os contornos de grio ndo
apresentaram-se mais claros em nenhuma das condigdes de tratamento utilizadas (figuras 4.9 a
4.11).
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Figura 4 3 Camada mtretada obtida com a utilizagdo da mistura de 5% Nz e 95% H,
observada ao microscépio 6tico (4.3.a) e eletrénico de varredura (4.3.b)

4.3 Profundidade de Camada nas Amostras Nitretadas com a Mistura Gasosa de
Composiciio 76%N2, 24%H;

As figuras 4.4 a 4.6 apresentam as micrografias das camadas obtidas com a utilizagdo do
gés marrom (composicdo de 76%N, e 24%H;), onde pode-se observar o crescimento da zona
de difusdio e zona de compostos com o tempo e temperatura do processo. Observando-se a
formag@o de uma rede nos contornos de grio (mais evidente em 500°C, 60 minutos e a 550°C,
30 e 60 minutos)

D'C com & sk ascen de 70 Mo € DA T poe (e} 15
mmutos, (b) 30 minutos e ( ¢ ) 60 minutos. Ataque nital 2%.
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Figura 4.6 Amostras nitretadas a 550
minutos, (b) 30 minutos e ( ¢ ) 60 minutos. Ataque nital 2%.

5l]|.|l“

. i s Ppales SN
C com a mjstura gasosa de 76% N; e 24% H; por (a) 15

Os valores obtidos pela medigéo das camadas ao microscopio 6tico sdo listados na tabela
4.1 e no grafico da figura 4.7.

Tabela 4.1 Profundidade de camada total (zona de compostos+zona de difusdo) medida (76%

N; e 24% Hy).
Tempo/Temp. (°C) 450 500 550
15 min. 15,7um 41pm 53,2um
30 min. 24pm 64,8um 95,2um
60 min 26,9um 88,7um 117,6um
] Gas7e%N2 5
—=—450°C /
—o—500°C
®1 ——850°C
— 804
g
g m—
40
.__________#________..——I
20 -
04‘- T T T T T T T T T T L T L
1] 10 2 ki 40 50 60
Tempo (min)

Figura 4.7 Profundidade de camada versus tempo de nitretagdo das amostras do ago AISI M2
em diferentes temperaturas para a mistura gasosa de composi¢do 76% N, 24% Ho.

As espessuras de zona de compostos medidas ao microscopio eletronico sio mostradas

na tabela 4.2 e, ap6s, colocadas em forma gréfica na figura 4.8.
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Tabela 4.2 Espessura da zona de compostos formada (Gas Marrom).

Tempo/Temp. (°C) 450 500 550
15 min. 1,3um 2,3um 5,3um
30 min. 1,4um 3.9um 6,2um
60 min. 1,6um 6,2um 7,3um
—=—450°C o
—0—5000 C P -
o ' | ——550°C_~
3
8 .
o
o ___—0
3 4 g
N
=
g
° °
@ 2 '
w / s e ]
.'l;ll .f-’-
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Figura 4.8 Espessura da zona de compostos versus tempo de nitretagdo das amostras do ago
AISI M2 em diferentes temperaturas para a mistura gasosa de composig¢do 76% N, , 24% H,.

4.4 Profundidade de Camada nas Amostras Nitretadas com a Mistura Gasosa de 5%N; e

95%H,.

Nas figuras 4.9 a 4.11 sdo mostradas as micrografias da regido das camadas obtidas com
a utilizag@o da mistura gasosa de 5%N; e 95%H,. Em nenhuma das amostras foi observada a

formagdo da zona de compostos. Ndo obsevando-se, também a formagdo da rede clara nos

Tempo (min.)

contornos de grdo (observada nas amostras processadas com o gas marrom).




Flgura 4. 10 Amostras nitretadas a 500 C com a mlstura gasosa de 5% Ng [ 95% H; por (a) 15
minutos, (b) 30 minutos e ( ¢ ) 60 minutos. Ataque nital 2%.

mmutos, (b) 30 minutos e ( ¢ ) 60 minutos. Ataque nital 2%.

Na tabela 4.3 estdo listados os valores medidos de profundidade de camada, que sdo
também mostrados, em forma grafica, na figura 4.12.

Tabela 4.3 Profundidade de camada medida (Gés 5% N, e 95% H,).

Tempo/Temp. (°C) 450 500 550

15 min. 5,2um 22um 30um
30 min. 18um 25um 54um
60 min. 24,5um 60,7um 83,2um
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Figura 4.12 Profundidade de camada versus tempo de nitretagdo das amostras do ago AIST M2
em diferentes temperaturas utilizando-se a mistura gasosa de composi¢do 5%N;, 95%Ho.

4.5 Perfis de Microdureza

A seguir s3o mostrados os perfis de microdureza das amostras nitretadas em diferentes
condi¢des com as misturas gasosas de N; - H, com 5 e 76% em nitrogénio. As dificuldades
praticas na determina¢do da profundidade de nitretagdo a partir dos perfis de microdureza
estdo associadas as pequenas profundidades das camadas formadas e a estrutura com
bandeamento de carbonetos do ago AISI M2. Devido as pequenas camadas seria desejavel a
utilizagdo de cargas tanto menores quanto possivel, porém, conforme discutido no capitulo
anterior, isto levaria a erros muito grandes de medida. Cargas maiores limitam o nimero de
indentagdes proximo a borda da camada. Além disso, existe a influéncia dos carbonetos que
causam oscilagdes dos valores obtidos. Realizando-se indentagdes utilizando-se cargas de 10 ¢
100gf, os melhores perfis foram obtidos com uma carga de 100gf. Cabe ressaltar que os
valores de microdureza muito influenciados pela presenca de carbonetos (causam picos de
dureza) foram descartados, de modo a obter-se, principalmente, a variagdo de microdureza na

matriz do ago. Os perfis finais sdo mostrados nas figuras 4.13. a 4.18.
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Figura 4.13 Perfis de microdureza das Figura 4.14 Perfis de microdureza das
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Figura 4.15 Perfis de microdureza das Figura 4.16 Perfis de microdureza das
amostras de M2 nitretadas a 500°C com a amostras de M2 nitretadas a 500°C com a
mistura gasosa de 5%N, - 95%H,. mistura gasosa de 76%N, - 24%H,.
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Figura 4.17 Perfis de microdureza das
amostras de M2 nitretadas a 550°C com a
mistura gasosa de 5%N; - 95%H,.

Figura 4.18 Perfis de microdureza das
amostras de M2 nitretadas a 550°C com a
mistura gasosa de 76%N; - 24%H,.

As profundidades de camada obtidas a partir dos gréficos dos perfis de microdureza sdo
apresentados nas tabelas 4.4 e 4.5.

Tabela 4.4 Profundidade de camada determinada a partir do perfil de microdureza (mistura de

gases com teor de 5% de N,).

Tempo/Temp. (°C) 450 500 550
15 min. ; 29um -
30 min. 20um 40um 49um
60 min. 48um 64pum 76um

Tabela 4.5 Profundidade de camada determinada a partir do perfil de microdureza (mistura de

gases com teor de 76% deN,).

Tempo/Temp. (°C) 450 500 550
15 min. 28um 58um 49um
30 min. 38um 63um 68um
60 min. 57um 70pm 106um
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4.6 Microdureza Superficial

Para avaliagdo da microdureza superficial foram feitas identagdes de microdureza Knoop
100gf e Vickers 200gf. As médias dos valores em cada uma das séries sdo mostradas nas

tabelas 4.6 a 4.9. Para o caculo da média foram descartados os picos relativos a presenga de

carbonetos. Sendo que para cada amostra foram realizadas um minimo de 3 identagdes de

microdureza.

Tabela 4.6 Microdureza HK 100gf - amostras nitretadas com a mistura gasosa de composi¢do

76%N,, 24%H,.

Tempo/ Temp. (°C) 450 500 550
15 min. 1368 1239 1190
30 min. 1306 1434 1124
60 min. 1391 1213 1123

Tabela 4.7 Microdureza HK 100gf - amostras nitretadas com a mistura gasosa de composi¢do

5% N, 95% H,.
Tempo/ Temp. (°C) 450 500 550
15 min. 1139 1347 1212
30 min. 1298 1235 1208
60 min. 1306 1218

Tabela 4.8 Microdureza HV 200gf - amostras nitretadas com a mistura gasosa de composi¢o

76%N,, 24%H,.
Tempo/ Temp. (°C) 450 500 550
15 1372 1283 1247
30 1324 1464 1193
60 1352 1270 1223




Tabela 4.9 Microdureza HV 200gf - amostras nitretadas com a mistura gasosa de composi¢éo
5% N, 95% H,

Tempo/ Temp. (°C) 450 500 550
15 min. 1058 1172 1093
30 min. 1208 1269 1121
60 min. 1305 1132

4.7 Variacio de Massa no Teste de Resisténcia & Erosio

O ensaio de erosdo teve um carater qualitativo. Os testes foram realizados em bolachas
do ago AISI M2 em trés condi¢des conforme descrito no capitulo anterior: somente temperado
e revenido; temperadas, revenidas e ap6s nitretadas a 450°C por 1 hora com composigdo da
mistura gasosa de 76%N; - 24%H,, e a 500°C por 30 minutos com composi¢do da mistura
gasosa de 5%N; - 95%H,. As condi¢Ges ensaiadas e as variagdes de massa sdo mostrados na
tabela 4.10.

O valor “Am™ mostrado na tabela 4.10 é a variagdo de massa (m; - m;) média sofrida
pelas bolachas, ou seja, a perda de massa.

Tabela 4.10 Resultados dos ensaios de erosio das bolachas submetidas aos diferentes
tratamentos térmicos

Pardmetros utilizados na nitretagéo Am (gramas)
Gés Marrom, 450°C, 60 minutos 0,45
Gas 5% N2, 500°C, 30 minutos 0,25

No nitretada 0,3

4.8 Influéncia da Forma das Ferramentas

Em adi¢do aos experimentos realizados efetuou-se a nitretagdo idnica de uma ferramenta
de ago AISI M2 utilizando-se o gis marrom numa pressdo total de Smbar (3,8 torr), e
temperatura média de aproximadamente 500°C. Foram realizadas medigdes de microdureza na
superficie da ferramenta em diferentes regides. As posi¢des e os valores encontrados sdo
mostrados na figura 4.19 e tabela 4.11.
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Figura 4.19 Ferramenta nitretada mostrando as posi¢des onde foram feitas as identagdes de

microdureza.

Tabela 4.11 Valores das microdurezas nas diferentes regides da ferramenta.

Regides Posi¢éio Numero Hv (300gf)
Prox. aos vértices 1,2,3,15 1340
Face 4,589 900
Préx. as arestas 6,7 1230
Entorno do furo 10,11,12,13,14 1200
Dentes 16 1390

4.9 Teste de Ferramentas na Indiastria

Alargadores

Conforme foi descrito no capitulo 3 foram testadas 2 condigbes de nitretagdo de
alargadores do ago AISI M35 temperados e revenidos: a 450°C por 15 minutos (condigdo I) e
por 30 minutos (condi¢éo IT), com a mistura gasosa de 5% N, - 95% H,.

Na analise dos alargadores nitretados como corpo de prova nas mesmas condigdes

(parametros de nitretagdo) dos alargadores testados na industria, verificou-se que a camada

obtida foi formada apenas pela zona de difus@o, conforme mostrado na figura 4.20.

As profundidades de camada ficaram entre 5-7pum para a condigdo I( 450°C, 15min.) e

entre 14-16um para a condigdo II (450°C, 30min.). Nio houve perda de dureza de nucleo.
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Figura 4.20 Camada formada na regido do dente dos alargadores"nitretados ionicamente, numa
mistura gasosa de 5% N, 95% H, a temperatura de 450°C.

O desempenho das ferramentas nitretadas ionicamente e colocadas em uso foi
comparado com o desempenho de alargadores na condigdo de somente temperados e

revenidos. Os resultados sdo apresentados a seguir conforme a condigéo de tratamento.
i- Condigéo de referéncia (alargadores no estado temperado e revenido):

A produgdo média das ferramentas que ndo apresentaram problemas relativos a4 sua

fabri¢g@o foi em torno de 450 pegas.
ii- Condig#o I (alargadores nitretados a 450°C por 15 minutos):

Os alargadores nesta condi¢@o apresentaram um aumento de produtividade de 200%

(produziram em média 1350 pecas) em relagdo a condigdo de referéncia.
iii- Condig@o II (alargadores nitretados a 450°C por 30 minutos):

O desempenho dos alargadores nitretados nesta condi¢do foi semelhante ao da condig¢éo

Fresas

Conforme descrito no capitulo 3, foi testada 1 condi¢do de nitretagdo das fresas de ago
AISI M2 temperadas e revenidas: a 450°C por 10 minutos (condig@o I), com a mistura gasosa
de 5% N, - 95% H..
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As camadas foram formadas somente pela zona de difuséo, ficando numa profundidade
de aproximadamente 6um.

As fresas nitretadas ionicamente apresentaram um aumento de vida util com relagdo as
somente temperadas e revenidas (condi¢do de referéncia) que ficou em 30 % para as condigdes
empregadas (T = 450°C, t = 10 minutos).
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5. Discussiao

5.1 Parametros Empregados

As temperaturas mais altas estiveram associadas a maiores tensdes e correntes (tabelas
3.1 e 3.2) durante o processo de nitretagdo o que leva a uma maior intensidade dos fenomenos
responsaveis pela nitretagdo (bombardeio i6nico, pulverizagdo, retropulverizagdo, adsorgdo e
difusdo). Isto resulta do fato de que como o aquecimento das pegas foi devido somente ao
bombardeio i6nico durante a nitretagdo (ndo foram utilizadas outras fontes de aquecimento),

assim a temperatura do substrato € proporcional a densidade de corrente.

Os tempos empregados na nitretagdo dos corpos de prova, mostraram-se adequados sob
o ponto de vista pratico, pois na maioria das aplica¢gbes em ferramentas de corte ndo sdo

desejaveis profundidades de camada grandes.

5.2 Profundidade de Camada
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Figura 5.1 Profundidade de camada versus tempo de nitretagdo para diferentes condi¢des de
tratamento utilizando-se as misturas de gases com composigdo de 5%N, , 95%H; e de 75%N,,
25%H,.

A utilizagdo da mistura de gases mais rica em nitrogénio (76% N, e 24 %H>) levou a

formagdo da zona de compostos para todas as temperaturas (450, 500 e 550°C) e tempos
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empregados (15, 30 e 60 minutos). As profundidades de camada alcangadas com este gas
também foram maiores em relagdo as obtidas com a mistura gasosa de composi¢do 5% N e
95% H, para as mesmas temperaturas e tempos, conforme pode ser verificado comparando as
figuras 4.4, 4.5 e 4.6. As curvas das figuras 4.7 e 4.12 sdo mostradas em um mesmo grafico
(figura 5.1) para caracterizar a influéncia de diferentes condigdes de tratamento sobre o

crescimento da camada.

Conforme mostrado na figura 5.1, observou-se um consideravel aumento da velocidade
de crescimento da camada, com o aumento da temperatura de 450°C para 500°C e 550°C. A
mistura mais rica em nitrogénio propiciou velocidades de crescimento bem superiores a menos

rica, principalmente nas temperaturas mais altas de 500°C e 550°C.

E reportado que, no processo em banho de sais, uma camada de Spum no ago AISI M2
foi obtida nitretando-se por 20 minutos a temperatura de 500°C*?. Nesta mesma temperatura e
tempo, conforme figura 5.1, a nitretacdo idnica com a mistura composta de 5% N, e 95 % H,
produziria uma camada de aproximadamente 24pm, ou seja, 4,8 vezes a produzida pela
nitretacdo liquida. Avaliando-se ainda os resultado mencionados para o processo em banho de
sais, a temperatura de 550°C as camadas produzidas pela nitretagdo ionica no presente trabalho
sdo da ordem de 4,5 vezes maiores. Isto comprova a maior eficiéncia do processo de
nitretagdo ionica onde condigdes muito mais ativas sdo geradas. Diferentemente dos processos
de nitretagdo convencionais, onde a temperatura da superficie das pegas ¢ que determina o
suprimento de nitrogénio ativo, na nitretagdo idnica isto € feito pelos pardmetros tais como

voltagem, corrente, e pressdo.

O crescimento de camada é um processo difusivo, segundo Jack e seus associados que
nitretaram diferentes agos, a profundidade de camada alcangada pode ser determinada pela
equagdo 5.1, onde Pn € a profundidade de camada e t o tempo de nitretag@o. Segundo esta
equagdo K é dependente do coeficiente de difusdo do nitrogénio na ferrita, concentragdo
superficial de nitrogénio, concentragiio de elementos de liga, tipo de nitretos formados (relagdo

N para elementos de liga na fase de nitretos).
Pn=K1'? eq. 5.1

Para verificar- se a aproximag@o dos dados obtidos no presente trabalho (figura 5.1) a
equagdo 5.1, plotou-se a profundidade de camada em fung¢do da raiz quadrada do tempo. Estes

dados foram aproximados por uma reta através de regressdo linear, conforme mostrado nas

figuras 5.2.a - 5.2.e.
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Figura 5.2.a Amostras nitretadas a 450°C Figura 5.2.b Amostras nitretadas a 450°C
utilizando-se a mistura gasosa de utilizando-se a mistura gasosa de
composi¢do 76%N,-24%H, composicdo 5%N;-95%H;
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Figura 5.2.c Amostras nitretadas a 500°C Figura 5.2.d Amostras nitretadas a 500°C
utilizando-se a mistura gasosa de utilizando-se a mistura gasosa de
composi¢do 76%N,-24%H, composi¢do 5%N;-95%H;.
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Figura 5.2.e Amostras nitretadas a 550°C Figura 5.2.f Amostras nitretadas a 550°C
utilizando-se a mistura gasosa de utilizando-se a mistura gasosa de
composi¢do 76%N,-24%H, composigdo 5%N,-95%H,.

Os dados obtidos mostraram uma razoavel aproximagdo a equagdo 5.1. A aproximacdo

foi melhor para a maior concentragd@o de nitrogénio na mistura gasosa (figuras 5.1.a,b,c).

5.3 Camadas Formadas

A utilizagdo da mistura menos rica em nitrogénio foi efetiva para evitar a zona de
compostos. Ja é bem estabelecido que para cada condigdo de processo fixa existe um potencial
critico de nitrogénio, abaixo do qual uma camada de nitretos de ferro ndo forma-se na

superficie®”.

Durante a nitretagdo a concentragdo superficial de nitrogénio aumenta
gradualmente com o tempo. Assim determinadas condigdes de tratamento podem ser
estabelecidas de modo que o tempo necessario para que ocorra a formagdo de nitretos na
superficie ndo seja alcangado. Na mitretagdo idnica é atribuido ao hidrogénio o efeito de
agente redutor e pulverizador da camada branca’®’. Nas temperaturas e tempos envolvidos para
a nitretagdo idnica neste trabalho, a utilizagdo da mistura gasosa de 5% N e 95% H, garante a
ndo formagdo da zona de compostos, ou seja, esta abaixo do potencial critico para que ocorra

a formagao da zona de compostos.

No caso da nitretagdo utilizando-se o gas marrom, em que houve formagdo da zona de
compostos em todas as amostras, observou-se, principalmente nas temperaturas e tempos mais
elevados, que a regido dos contornos de grdo na zona de difusdo aparecia mais clara (menos

atacada pelo reagente nital) como foi ressaltado pelas figuras 4.2.a e 4.2.b. Isto pode ser
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atribuido a alta concentragio de nitrogénio nestas regides ou até mesmo a formag&o de nitretos
e carbonitretos na regido dos contornos de grio. Com a utilizagio do gas com 5% de
nitrogénio este efeito ndo foi observado. A formacéo de nitretos e carbonitretos em contornos
de grdo pode ter um efeito fragilizante, que levaria a quebras em ferramentas de corte,
especialmente em condi¢des mais severas de usinagem e ferramentas delicadas.

5.4 Perfis de Microdureza

Um pequeno tamanho das identagbes seria o desejavel, permitindo a realizagéio de
identagdes mais préximas a borda da camada e uma maior sensibilidade a variagdo da dureza
com a profundidade. No entanto a utilizagdo de pequenas cargas, como comentado no capitulo
de materiais e métodos, associado a alta dureza do material, geram erros muito grandes de
medi¢do. Optou-se, entdo, pela utilizagdo de uma carga de 100gf, com identador Knoop que
gera diagonais mais alongadas em um sentido. Além disso, adotou-se um espagamento entre as

identagdes um pouco menor que o recomendado pela norma, o qué, no entanto, nio

compromete os resultados visto a dureza elevada do material. As figuras 5.3.a e 5.3.b mostram

p—

50pum :
Figura 5.3 Perfis
AISI M2.
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Os valores de profundidade de camada determinados a partir dos perfis de microdureza
mostraram-se coerentes entre si, mas com desvios em relagdo aos oticamente determinados
pela regido atacada na metalografia. As imprecisdes existem tanto no método 6tico, quanto a
partir dos perfis de microdureza. No ético devido a variagdo do ataque, e no do perfil de
microdureza pelas dificuldades praticas ja discutidas que afetam os valores lidos.

Conforme ¢ mostrado pelas curvas de dureza das figuras 4.13 a 4.18, para todas as
condigdes de tratamento o perfil apresenta uma queda mais ou menos brusca de dureza da
superficie para o interior do substrato, associado ao teor de elementos de liga presente no ago
AISI M2. Os elementos de liga diminuem a velocidade de crescimento da camada e levam a

obtengdo de durezas mais elevadas, causando uma maior variagdo de dureza em uma pequena
camada.

5.5 Microdureza Superficial

Para medi¢do de microdureza superficial, o ideal é a utilizagdo de pequenas cargas que
gerem uma menor penetra¢do, porém, conforme ji discutido, é preciso levar em consideragdo
que os erros de medigdo aumentam com a diminuigdo da carga. Neste trabalho a microdureza
superficial foi medida utilizando identagdes Vickers 200gf e Knoop 100gf. Mesmo com uma
carga maior utilizada para o método Vickers o comprimento das diagonais foi
aproximadamente 2 vezes menor que o do método Knoop. Neste caso podemos afirmar que as
identagdes Knoop 100gf forneceram uma melhor indicagdo, tanto por gerarem menores erros
na medi¢do, quanto pelo fato de produzirem menor penetragdo. Segundo calculos realizados a
partir das formulas para determinagdo de microdureza e dos valores que foram obtidos, a
sensibilidade da medida HK com as cargas utilizadas ¢, em média, duas vezes maior,

considerando-se uma resolug@o de 1pum na medigdo da diagonal,

Em geral os valores de microdureza obtidos com a utilizagdo da mistrura de composi¢do

mais rica em nitrogénio, gerou maiores valores de microdureza.
a) Amostras nitretadas com a composigdo gasosa de 76% N, 24% H

A 450°C foram obtidos os maiores valores de dureza superficial, da ordem de 1350 HK,
em relagdo aos obtidos na temperatura de 500°C, da ordem de 1225 para 60 e 15 minutos. Mas
na temperatura de 500°C um valor bastante elevado de 1434 em 30 minutos também foi
observado. Na temperatura de 550°C as durezas superficiais obtidas foram inferiores as obtidas

na temperatura de 450°C e 500°C, observando-se, também, uma queda na dureza de nucleo.
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Mesmo assim foi possivel obter-se um ganho consideravel de dureza superficial (1190 HK).
Em alguns casos especificos, este efeito combinado do revenimento/nitretagdo pode ser

benéfico, pois acarreta num ganho de tenacidade.
b) Amostras nitretada com a composi¢do gasosa de 5% N,, 95% H;

Como nas amostras nitretadas com o gas marrom, a temperatura de 550°C obtiveram-se
os menores valores de dureza superficial em torno de 1210 HK, devido ao revenimento
simultaneo. Nas temperaturas de 500°C e 450°C as amostras preservaram sua dureza de
nicleo. A 500°C e nitretando-se por 15 minutos, a maior dureza entre as amostras nitretadas
com esta composi¢do gasosa foi observada (1347 HK). A temperatura de 450°C a dureza
atingida com um tempo de 15 minutos ficou bem abaixo das demais, indicando uma menor
intensidade da nitretagdo. Os valores de dureza subiram para os tempos de 30 e 60 minutos
(1298 e 1306 HK respectivamente).

5.6 Resisténcia a Erosiao

Conforme visto na tabela 4.10 as bolachas nitretadas com o gas 5% de N, apresentaram
a menor perda de massa em relago as bolachas somente temperadas e revenidas,e as nitretadas

com 0 gas marrom.

A nitretagdo com o gis marrom (tabela 4.8), gera maiores durezas em relagdo a mistura
gasosa de composigdo 5%N;, 95%H,. O fato desta maior perda de massa das bolachas
nitretadas com o gas marrom, pode ser associado a um mecanismo diferenciado de desgaste
devido a presen¢a da camada branca. A camada branca, de alta dureza porém fragil, teria sido
arrancada pelo impacto das particulas abrasivas.

A camada nitretada obtida com a mistura gasosa com teor de 5% de N, formada
somente pela zona de difusdo, propiciou um aumento da resisténcia a erosdo em relagdo ao ago
no estado somente temperado e revenido. Mostrando a eficiéncia do processo com o emprego

desta mistura gasosa.

5.7 Influéncia da Forma

Pela nitretagdo idnica da ferramenta mostrada na figura 4.19, a qual possui uma
geometria composta por dentes, quinas e um furo, foi possivel verificar claramente a

importéancia do fator forma na nitretag@o idnica.
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Conforme pode ser visto nas figuras 4.19 e tabela 4.11, nas regides proximas as arestas,
contorno do furo e nos dentes da ferramenta, obtiveram-se as durezas superficiais (HV 300gf)
mais altas, indicando que nestas regides a nitretagdo i6nica foi mais efetiva. Isto pode ser
associado ao fato de que estas sdo regides compostas de faces, propiciando um maior
aquecimento devido ao bombardeio idnico e uma maior concentragdo do plasma, ou seja, um

maior fornecimento de nitrogénio ativo.

Através deste estudo verificou-se que é sempre necessario considerar os efeitos da forma
das pegas nitretadas ionicamente. Por exemplo, neste caso a densidade de corrente foi
suficiente para que se tivesse um efeito nitretante significante dos dentes da ferramenta, e o

corpo teve um pequeno aumento de dureza.

Um problema encontrado durante a nitretagdo iOnica das ferramentas de corte
(alargadores, além de outras ferramentas testadas como a da figura 4.19) foi o
superaquecimento dos dentes e regides com geometria mais fina. Na maioria das vezes € dificil
medir a temperatura nestas regides. Deste modo os efeitos de maior aquecimento de regides
mais afiladas devem ser previamente considerados quando da escolha dos parametros de
nitretagdo idnica, de modo a evitar-se um superaquecimento com perda de dureza e
conseqiientemente de resisténcia ao desgaste, ou a formagdo de camadas mais profundas que
as desejadas levando a uma fragilizagdo.

Além do exposto € necessario sempre considerar a penetragdo do plasma em furos,
fundo de ranhuras, e entre os dentes das ferramentas. Isto pode ser controlado pela pressdo.
No caso do referido experimento (figura 4.19) e na nitreta¢do das ferramentas de corte como
alargadores e frezas, com a pressio de Smbar (3,8 torr) e os pardmetros normalmente
empregados, obteve-se uma boa penetragdo do plasma.

5.8 Desempenho das Ferramentas Nitretadas Ionicamente

Devido as altas solicitagdes presentes em ferramentas de corte, além do aquecimento
gerado durante a usinagem, optou-se pela utilizagdo da mistura gasosa com 5% de nitrogénio
que mostrou ser eficente para evitar a formag¢do de camada branca. Deste modo, evitou-se o
carater fragil da zona de compostos, geralmente de fase dupla, associado a diferenga dos

coeficientes de expansdo térmica entre as fases € e y*.

A nitretagdo ionica possibilitou a utilizagdo de temperaturas inferiores as usualmente
empregadas no revenimento dos agos rapidos, evitando qualquer perda de dureza de nucleo
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decorrente do processo. Além disso, o processo mostrou uma alta repetibilidade em

comparagdo aos métodos convencionais de nitretagao.

Os melhores rendimentos foram obtidos nas ferramentas de corte mais leve
(alargadores), com um rendimento em torno de 200% enquanto as fresas apresentaram um
rendimento menor, em torno de 30%.

Os experimentos feitos neste trabalho e outras experiéncias com ferramentas nitretadas
em processo por banho de sais®® sugerem que, melhores resultados com uma boa
repetibilidade dos resultados possam ser alcangadas com o tratamento de nitretagdo idnica se
um controle rigido do processamento prévio das ferramentas for executado. Além disso, cada
ferramenta de corte possui um tipo de camada, profundidade e dureza adequada.
Caracteristicas as quais dependem da geometria e do tipo de operagdo da ferramenta, deste
modo € conveniente um estudo prévio para encontrar os melhores parametros de tratamento.
Neste sentido a nitretagdo iOnica possui um excelente potencial, pois permite facilmente variar
as camadas obtidas com uma alta repetibilidade do resultados.
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6 Conclusoes

1. Os experimentos realizados com corpos de prova do ago AISI M2 comprovaram a
maior eficiéncia do processo de nitretagdo idnica em relagdo ao processo realizado em banho
de sais. Para os tempos e temperaturas usuais empregados no tratamento de ferramentas de
corte de ago rapido, a nitretag@o iOnica propicia uma velocidade de crescimento da camada de

mais de 4 vezes a conseguida com a nitretagdo em banho de sais.

2. Mesmo utilizando um equipamento relativamente simples ¢ sem fonte de poténcia

pulsada, foi possivel obter uma boa reprodutibilidade e adequado controle do processo.

3. A nitretagdo idnica possibilita a utilizagdo de temperaturas bem abaixo das
normalmente empregadas no revenimento de agos rapidos com excelente eficiéncia do

processo.

4. A mistura gasosa de composi¢do 5% N, 95% H, mostrou na pratica ser adequada
para a utilizagdo na nitretagdo i6nica de ferramentas de corte. Ela evita a formagdo da camada
branca e, apesar da baixa concentragdo de nitrogénio, resulta na obtengdo de elevadas
microdurezas superficiais no ago rapido, além de camadas com profundidades adequadas para
as aplicagdes de ferramentas de corte empregando-se tempos curtos de tratamento.

5. Os resultados da nitretagdo de ferramentas de corte confirmam que o efeito de forma
tem uma grande influéncia na distribuicdo de temperatura na pega, levando a variagdes de
microdureza. Deste modo € sempre necessario levar-se em conta este efeito, visando evitar-se
a perda de dureza em determinadas regides. No caso de ferramentas de corte as regides de
interesse sdo geralmente as mais afiladas, podendo-se determinar os parametros de nitretagdo

para atingir os efeitos desejados nestas regides.

6. A nitretagdo idnica tem um grande potencial de aplicagdo em ferramentas de corte de
ago rapido, devido as caracteristicas que fazem do ago rapido adequado para a nitretagdo (teor
de elementos de liga, temperatura de revenimento) aliado a principal caracteristica do processo
de nitretagdo ionica (controle das camadas formadas). Podendo-se determinar, desta forma, a
melhor camada para uma determinada ferramenta e tipo de operagdo.
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7 Sugestdes para Futuros Trabalhos

1. Construgdo de um forno para nitretagéo iénica com maiores dimensdes para o estudo
da aplicagdo industrial do processo, avaliando-se a influéncia da distribui¢do das pegas no caso

de lotes grandes.

2. Estudo da influéncia da forma de onda da corrente na nitretagdo idnica, empregando

fontes de poténcia de corrente continua pulsada.

3. Estudo da influéncia do acabamento superficial e processo de limpeza prévio

empregado.

4. Comparag@o do processo com outros processos concorrentes no aumento da vida de

ferramentas.

5. Estudo da inter-relagdo entre o plasma com a superficie das pegas, por exemplo:
processo de limpeza por “sputtering”.

6. Estudo das caracteristicas do plasma, por exemplo da influéncia de pequenas
mudangas da pressdo nas caracteristicas de corrente em fungdo da voltagem do plasma, visto

que estas variagdes geralmente estdo presentes em processos industriais.

7. Estudo da nitretagdo i6nica aplicada aos agos rapidos como base para aplicagdo de

camadas depositadas, investigando-se sua influéncia na adesdo e distribuigdo de tensdes.

8. Estudo das propriedades tribologicas e mecénicas de ferramentas de corte nitretadas

ionicamente.
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