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Resumo. Os novos acos bainiticos de resfriamento continuo sdo uma excelente alternativa quando deseja-se associar
elevada dureza, tenacidade e resisténcia a fadiga. As propriedades da superficie destes materiais podem ser
aprimoradas ainda mais por processos de nitretacao a plasma, sem afetar negativamente suas propriedades de nucleo,
justamente por permitir o uso temperaturas mais baixas que os tratamentos convencionais. Assim, o objetivo deste estudo
é investigar os efeitos da nitretacdo a plasma sobre as propriedades superficiais do ago bainitico DIN 18MnCrSiMo6-
4. Tratamentos com duracdo de 3, 6 e 9 h foram realizados, utilizando como parametros temperatura de 500 °C,
atmosfera gasosa composta por 76% N e 24% H, e pressdo de 3 mbar. As camadas nitretadas foram caracterizadas
através de anélises de microscopia 6tica, ensaios de microdureza e difracédo de raios-X. Nas situacdes investigadas,
verificou-se um aumento na profundidade da camada nitretada com o uso de tratamentos mais longos. Todos 0s
tratamentos apresentaram aumento de dureza préximo a superficie, inclusive foram verificadas nesta regido dureza
proximas a 1300 HVy 1. Em todos os tratamentos realizados constatou-se a formagao predominante da fase de nitretos
& na zona de compostos.

Palavras chave: Nitretagdo a plasma. Aco bainitico de resfriamento continuo. Difragédo por raios-X.

1. INTRODUCAO

Estima-se um aumento de 7% em 2009 para até 36% em 2020 na propor¢do dos acos avancados de alta resisténcia
mecénica (Advanced High Strength Steel - AHSS) utilizados na fabricacdo de componentes automotivos (Jin, 2011). Logo,
muitos grupos em todo o mundo estdo realizando pesquisas sobre esses novos tipos de aco para entender melhor suas
aplicacOes (Galan et al., 2012). Os AHSS foram considerados 0s materiais mais promissores para veiculos no século XXI
devido a combinacdo Unica de excelente desempenho e custo competitivo (Zhao e Jiang, 2018). Com base nos diferentes
estagios de desenvolvimento, os AHSS sdo geralmente divididos em trés geragBes. A Figura 1 apresenta um gréfico
comparativo entre o alongamento e o limite de resisténcia a tracdo das trés geragdes de AHSS (Keeler e Kimchi, 2015).
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Figura 1. Relagdo entre alongamento e limite de resisténcia a tracéo das trés geracdes de AHSS (Keeler e Kimchi, 2015;
Zhao e Jiang, 2018)

Os modernos acos bainiticos de resfriamento continuo da terceira geracdo apresentam valores de resisténcia a tragéo
na faixa de 800-1400 MPa, fornecem novos perfis de propriedades e permitem a fabricagdo de componentes complexos
sem tratamento subsequente de témpera e revenimento. Pelo fato desses materiais apresentarem boa combinacgdo entre
resisténcia mecanica e tenacidade, sdo considerados uma excelente alternativa para agcos martensiticos temperados e
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revenidos (Zajac et al., 2005; Luo et al., 2010; Lembke et al., 2014; Merkel e Engineer, 2014; Bhadeshia, 2015;
Bruchwald et al., 2015; Buchmayr, 2016). Ainda, de acordo com Lembke et al. (2014), a dureza superficial dos acos
bainiticos apds a nitretacdo pode ser comparada com a dos agos temperados e revenidos.

No caso especifico da nitretacdo a plasma, a dependéncia do tempo e da temperatura para formacdo da camada
nitretada e a obtencdo da resisténcia mecénica e dureza adequadas sdo altamente impactados pelos precipitados
encontrados no ago antes da nitretagdo (substrato). Portanto, o propdsito deste estudo € investigar a influéncia da nitretacéo
a plasma sobre as propriedades da superficie de acos bainiticos de resfriamento continuo.

2. MATERIAL E METODOS
2.1. Material

Barras laminadas a quente do aco DIN 18MnCrSiMo6-4 (resfriado continuamente), com didmetro 43,2 mm foram
seccionadas em discos de faces planas de 10 mm de altura. A composicdo quimica é apresentada na Tabela 1.

Tabela 1. Composi¢do quimica do ago DIN 18MnCrSiMo6-4

Elementos quimicos (% de massa)

C Si Mn B S Cr Mo Ni Al
0,189 1,16 1,35 0,0097 0,0147 1,14 0,263 0,058 0,0136

Co Cu Nb Mg \ Ti W Sn B
<0,01 0,09 <0,001 — <0,001 0,002 <0,01 0,0072 0,0007

2.2. Processo de nitretacdo a plasma

Para garantir condigdes de pré-tratamento semelhantes entre os substratos, as superficies planas das amostras foram
preparadas com lixamento gradual, utilizando lixas d’agua com granulometria varidvel de 80 a 1200 mesh, alternando o
sentido em 90° em cada etapa do lixamento. Posteriormente, foi realizado polimento com pasta de diamante de 3 pum.
Antes da realizagdo do tratamento de nitretagdo a plasma, as amostras utilizadas foram limpas com algoddo embebido em
alcool etilico e acetona.

Os tratamentos de nitretacdo a plasma foram conduzidos em uma cdmara de nitretagdo a plasma experimental
construida no Laboratério de Transformacdo Mecénica da Universidade Federal do Rio Grande do Sul, o equipamento
possui capacidade para 212 litros e é equipado com uma fonte de alimentagcdo com formato de onda senoidal retificada
de 120Hz. Os parametros de tratamento adotados foram temperatura de 500 °C com duracédo de 3, 6 e 9 horas. Para todos
tratamentos foi utilizada pressdo de 3 mbar e uma mistura gasosa constituida por 24% gas H, e 76% gés N2, em volume.
Apos a nitretagdo a plasma, as amostras foram lentamente resfriadas em vacuo até a temperatura ambiente. A Figura 2
apresenta as amostras utilizadas durante um dos tratamentos de nitretacdo a plasma.

Figura 2. Amostras durante o tratamento de nitretacdo a plasma
2.3. Caracterizacdo das amostras nitretadas

Apobs os tratamentos as amostras foram seccionadas com maquina de corte de precisdo com disco diamantado em
baixa velocidade, para as analises na se¢ao transversal a parte seccionada foi embutida em baquelite. Antes de realizar os
ensaios de microscopia Otica, as amostras embutidas foram novamente lixadas e polidas conforme os procedimentos
adotados no item 2.2. Apds a etapa de preparacdo, as amostras foram atacadas com Nital 3%, em tempos de
aproximadamente 15 segundos, e em seguida, lavadas em &gua corrente e secadas. A aquisi¢ao de imagens foi efetuada
por um microscopio 6ptico OLYMPUS GX-51 em conjunto do software ANALYSIS.

Para verificacdo do gradiente de dureza formado na zona superficial afetada pelos tratamentos foram construidos
perfis de microdureza Vickers na secdo transversal de todas as amostras nitretadas. Em cada ponto de medicdo foi
utilizando carga de 100 gf aplicada por 10 segundos, seguindo recomendag¢des da norma ASTM E384 (ASTM Standard,
2017).
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Os ensaios de difracdo por raios-X foram executados para verificar a formagdes das fases de (carbo) nitretos das fases
&(Fea3(C)N) e y' (FesN) presentes na superficie das amostras nitretadas. O difratdmetro utilizado é equipado com tubo de
raios-X de radiacdo Cr, com comprimento de onda de 2,2897 A. Os angulos 20 analisados compreendem um intervalo de
50° a 166°, com espagamento de 0,01° e tempo de coleta de 200 s em cada passo. Os difratogramas foram analisados no
software PROFEX-BGMN (Doebelin e Kleeberg, 2015) com arquivos de informacdes cristalograficas (CIFs) oriundos do
Inorganic Crystal Structures Database (Karlsruhe, 2019).

3. RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1. Microscopia 6tica

As metalografias da segdo transversal das amostras tratadas nitretadas sdo apresentadas na Figura 3. E possivel
observar a formacao de uma estreita zona de compostos na regido mais superficial, logo abaixo tem-se a regido da zona
de difusdo que se prolonga até o nlcleo (regido nao afetada pelo tratamento) das amostras. A profundidade de camada
aumenta com os tempos de tratamento, sendo a zona de compostos respectivamente para os tratamentos de 3, 6 e 9 horas:
4,3, 6,7 e 8,2 um, enquanto a profundidade de camada total (zona de compostos + zona de difusdo) igual a 139,2, 192,4
e 245,4 um.
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Figura 3. Metalografias da secdo transversal das amostras nitretadas

A formagédo das camadas nitretadas (tanto a zona de compostos quanto a zona de difusdo) dependem das condic6es
do processo como tempo, temperatura e mistura gasosa utilizada. Outro fator muito importante é a difusibilidade do
nitrogénio que é fortemente influenciada pela composi¢do quimica e microestrutura do material a ser nitretado (Tong et
al., 2003, 2004, 2008; Lin et al., 2006). Todos estes fatores tém grande influéncia na formacéo de camadas nitretadas
com propriedades adequadas e consistentes.

3.2. Perfis de microdureza

A Figura 4 mostra os perfis de microdureza da secdo transversal das amostras nitretadas. Todos o0s tratamentos
apresentaram aumento de dureza préximo & superficie, inclusive foram verificadas nesta regido dureza proximas a 1300
Hvo1. A dureza decresce em diregdo ao centro da amostra até chegar no fim da camada nitretada, onde os substratos
apresentam dureza de nucleo de aproximadamente 350 Hvg 1.
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Figura 4. Perfil de microdureza das amostras nitretadas a plasma
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As andlises por este método revelam que o gradiente de dureza se estende a profundidades além das observadas nas
metalografias. O tratamento de menor tempo (3 horas) apresentou camadas menos profundas, mas a dureza de superficie
foi similar aos outros tratamentos (6 e 9 horas). Tratamentos com duracdo de 9 horas praticamente ndo trouxeram
vantagens em relacdo aos tratamentos de 6 horas, apresentando perfis de dureza semelhantes.

3.3. Difracéo de raios-X
A Figura 5 apresenta os difratogramas obtidos nas amostras submetidas aos tratamentos de nitretagdo a plasma

acompanhados de uma amostra de referéncia ndo nitretada. Na amostra ndo nitretada pode-se identificar a presenca da
fase a, indicando a matriz do substrato de aco.
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Figura 5. Difratograma de raios-X das amostras

Todas as amostras nitretadas apresentaram picos de difracdo em mais de uma posicdo 26 referentes a formacdo de
nitretos, indicando a formacdo de camada branca nestes tratamentos. Verifica-se a presenga majoritaria referente a fase
de nitretos ¢ nas posicoes: 58,2°; 62,9°; 67°; 91,01°; 114,79°; 134,28°; 153,17° e 164,52°, e também indicios que existe
a fase de nitretos y’. A intensidade dos picos do ferro a diminui com o aumento da espessura da camada branca, a0 mesmo
tempo em que as a presenca das fases € e y> aumenta. 1sso ocorre devido a absorcdo da radiacdo pelas porgdes mais
superficiais do material e, portanto, os raios difratados pelas por¢fes mais internas sdo amenizados (Diehl, 2017).

4. CONCLUSOES

Tendo em vista os resultados apresentados neste trabalho, as seguintes conclusées podem ser elaboradas:

(1) Os parametro selecionados para a nitretacdo a plasma do aco 18MnCrSiMo6-4 sdo adequados para obter a
formacdo de camadas nitretadas;

(2) Nas situagBes investigadas, verificou-se um aumento na profundidade da camada nitretada com o uso de
tratamentos mais longos;

(3) Todos os tratamentos apresentaram aumento de dureza proximo a superficie, inclusive foram verificadas nesta
regido dureza préximas a 1300 Hvo ;

(4) O tratamento de nitretacdo a plasma proporcionou a presenca majoritaria da fase de nitretos € na zona de
compostos, bem como indicios da fase de nitretos y’.
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Abstract. The new continuous cooling bainitic steels are an excellent alternative when it is desired to associate high hardness,
toughness and fatigue strength. The surface properties of these materials can be further enhanced by plasma nitriding processes,
without negatively affecting their core properties, precisely because it allows the use of lower temperatures than conventional
treatments. Thus, the objective of this study is to investigate the effects of plasma nitriding on the surface properties of DIN
18MnCrSiMo6-4 bainitic steel. Treatments with a duration of 3, 6 and 9 h were performed, using as parameters temperature of 500
°C, gas atmosphere composed by 76% N2 and 24% H: and pressure of 3 mbar. The nitrided layers were characterized by analysis of
optical microscopy, microhardness tests and X-ray diffraction. In the situations investigated, there was an increase in the depth of the
nitrided layer with the use of longer treatments. All treatments presented increase of hardness close to the surface, and were verified
in this region hardness close to 1300 HVO0.1. In all treatments carried was observed the predominant formation of the ¢ nitride phase
in the compound zone.

Keywords: Plasma nitriding, Continuous cooling bainitic steel, X-ray diffraction.
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