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Resumo. O objetivo deste trabalho foi avaliar o efeito da variacdo da concentragdo de nitrogénio durante o ciclo de
nitretacdo por plasma na formacdo da camada de difusdo e de compostos. A concentragcdo de nitrogénio foi
controlada alterando o percentual de nitrogénio do fluxo de gés, sendo realizada duas condi¢des de referéncia com
concentracao de nitrogénio constante: NC5 - 5%N.:75%H2:20%Ar, NC75 - 75%N,:5%H;:20%Ar durante 120 min; e
trés condi¢des com variacéo da concentracao de nitrogénio durante o ciclo de nitretacdo: NV1 - 5%N,:75%H,:20%Ar
> 20%N2:60%H2:20%Ar = 5%N,:75%H7:20%Ar, tempos de 40:40:40 min, NV2 - 75%N;:5%H;:20%Ar >
50%N:30%H,:20%Ar 2> 25%N;:55%H,:20%Ar 2> 2%N,:75%H2:20%Ar, tempos de 10:10:10:90 min,
respectivamente; e; NV3 - 20%N,:60%H,:20%Ar - 80%H;:20%Ar, tempo de 2:18 min, respectivamente, sendo
repetido até o tempo total de 120 min. Os resultados mostram que a nitretagdo com concentracdo constante de
nitrogénio (NC75) favorece a formagdo da camada de compostos, tendo formagdo predominante da fase ¢ (Fea3N), e
que utilizando a condi¢cdo NV2 pode-se controlar a formagdo das fases ¢ e y’, sendo a camada de compostos formada
predominantemente pela fase y’ (FesN) e, que na condicdo NV3 houve a formacdo somente da camada de difuséo.
Pode-se concluir que controlando a concentracgéo de nitrogénio durante a nitretagédo é possivel controlar a formacao
da camada de compostos e de difusdo quanto a espessura, dureza e fases.

Palavras chave: Nitretagdo a Plasma, Fases, Dureza, Camada de Compostos, Camada de Difusao.
1. INTRODUCAO

Dentre os pardmetros que se pode controlar durante a nitretagdo a plasma (ex.: temperatura, tempo e pressdo), a
composicdo da atmosfera tem grande importancia, uma vez que a mesma influencia diretamente no tipo de camada
formada. O aumento da concentracdo de nitrogénio em misturas N2:H, favorece a formagéao da fase € (Fez-sN). Por outro
lado, a formagdo da fase v’ (FesN) é predominante em atmosferas com médias e baixas concentracdes de N, (15-30%) e
curtos tempos de tratamento. Quando se tem concentragdo de N abaixo de 5% a formacdo da camada de compostos
pode ser suprimida (Silva e Mei, 1988). Skonieski et al. (2008) estudou o efeito do tempo e da mistura de gases da
atmosfera nitretante na formacdo da camada de compostos e de difusdo no ago AISI 4140 e verificou que é possivel
obter camadas de compostos com diferentes microestruturas e propriedades mecénicas variando a atmosfera de
nitretacdo.

Quando a nitretacdo a plasma de agos ao carbono é realizada com alta concentracdo de nitrogénio, tem-se a
formacdo de camadas de compostos e de difusdo mais espessas, sendo a camada de compostos formada
predominantemente pela fase ¢ (Fez-sN), conferindo a esta alta dureza, e a camada de difusdo por nitretos y> (FesN) e
a”(FeisN2) no formato de agulhas. Por outro lado, realizando a nitretacdo a plasma com baixa concentracdo de
nitrogénio, a espessura da camada de compostos, formada predominantemente pela fase y’ (FesN), e de difusdo,
formada pelos nitretos y* (FesN) e o”’(FeisN2), € menor. A dureza da camada de compostos tende a ser menor quanto
maior a quantidade da fase € e menor a quantidade da fase y* (Lamim, 2016).

Lipiana et al. (2006) realizou a nitretacdo de ago-carbono com alta concentracdo de nitrogénio, obtendo camadas de
compostos espessas, e posteriormente realizou um tratamento de revenimento no material nitretado. Os resultados
mostram que a camada ¢ formada se decompde para a formagdo da fase y’, ¢ a camada de compostos ¢ de difusdo
aumenta de espessura.

Neste trabalho prop8e-se iniciar uma nova rota de processamento na nitretagdo por plasma, utilizando diferentes
concentracdes de nitrogénio em um Unico ciclo de nitretacdo como um parametro de controle adicional para a formacéo
da camada nitretada, objetivando controlar a espessura, dureza e fases da camada de compostos, bem como controlar a
profundidade de endurecimento da camada de difus&o.
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2. MATERIAIS E METODOS

2.1. PREPARACAO DAS AMOSTRAS

O material de estudo foi cortado em discos com espessura de 6 mm e diametro de 25,4 mm, temperado em agua a
partir de 850°C (30 min de encharque) e revenido na temperatura de 200°C por 60 mim, para a dureza de 630 HVO0,5.
Ap6s tempera as amostras foram retificadas, cortadas, lixada até grana 1200 mesh e polidas com alumina 1 um. Na
Tabela 1 sdo apresentados os valores de composi¢do quimica nominal e medida por espectrometria de absorcdo
atémica, cujos resultados medidos sao valores médios de trés amostras.

Tabela 1 - Composic¢éo quimica nominal e medida (%wt) para o ago AlSI 4140
Fonte: ASM (1995); Autor

C Mn P S Si Cr Mo Fe

075- 0035 0040 015- 080_ 015
hermiE B BAS ) gg mix  max 030 110 025  Balano
Medida 040 080 00l 003 020 08 017  Balanco

2.2. NITRETACOES

Para a realizagdo das nitretacfes por plasma foi utilizado o reator de plasma pertencente ao LabPlasma da UTFPR, o
qual possui uma camara de vacuo de @300 mm x 300 mm. Utilizou-se uma fonte de corrente continua pulsada com
controle PWM (Pulse Width Modulation), sendo os pardmetros ton (tempo ligado), torr (tempo desligado) e Tap (tens&o),
ajustaveis. As amostras foram submetidas a uma limpeza por plasma na etapa inicial do ciclo de nitretacdo. As
condi¢des de limpeza foram constantes para todas as nitretacfes realizadas neste estudo, sendo: pressdo 3 Torr; fluxo de
gas 190 cm3/min, com atmosfera 80%H,+20%Ar; temperatura 300°C+10; ton 40 ms, torr 100 ms; tensdo 600 V e; tempo
de 30 min. Apds a limpeza, € iniciado o aquecimento das amostras até a temperatura de nitretacdo. Este aquecimento é
controlado pelo pardmetro to,. Quando a temperatura das amostras chegava a 500°C, ajusta-se 0S parametros e comeca a
contar o tempo da nitretagdo. Durante a nitretacdo variou-se a composic¢ao de gases em funcdo do tempo de tratamento e
0s demais parametros foram mantidos constantes.

Durante o patamar de nitretagdo os parametros pressdo 4,5 Torr, temperatura 500°C+5, fluxo de gas 200 cm3/min,
tensdo 600 V e tempo total de 120 min foram mantidos constantes. O to, € torr foram ajustados para controle da
temperatura. A concentracdo de gases e tempo de cada patamar de concentracdo da atmosfera variaram conforme
apresentado na Tab. 2. Ap6s a conclusdo dos 120 min de tratamento foi realizado o resfriamento das amostras. Neste
interrompe-se o fornecimento dos gases nitrogénio e argdnio deixando apenas o hidrogénio, com fluxo de 100 cm®*/min.
O tempo de resfriamento de 500°C até a temperatura de 100°C € de aproximadamente 50 min.

Tabela 2 — Composic¢do de gases em func¢do do tempo para cada atmosfera utilizada durante a nitretacéo
Condicdes de Nitretagdo

Pardmetros Utilizados na Nitretagdo com 5% N2 (NC5)
Concentragdo de gases 5%N.,+75%H,+20%Ar , 120 min.
Pardmetros Utilizados na Nitretacdo com 75%N, (NC75)

Concentragdo de gases 75%N,+5%H,+20%Ar
Pardmetros Utilizados na Nitretacdo com - 5%20% e 5% de N2 (NV1)
Concentracdo de gases 5%N,+75%H,+20%Ar (40min)

20%N,+60%H,+20%Ar (40min)
5%N,+75%H,+20%Ar (40min)

Pardmetros Utilizados na Nitretacdo com 75%50%25% e 2% de N2 (NV2)

Concentracdo de gases 75%N,+5%H,+20%Ar (10min)
50%N,+30%H,+20%Ar (10min)
25%N,+55%H,+20%Ar (10min)
2%N,+78%H,+20%Ar (90min)

Pardmetros Utilizados na Nitretagcdo com 20% e 0% de N2 (NV3)

Concentracdo de gases 20%N,+60%H,+20%Ar (2minON — 18minOFF)

Obs. Repete o ciclo 2min 20% de Nz, 18 min 20% de N2 até
completar o tempo total de 120 min.
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2.3. CARACTERIZAGOES

Para protecdo das camadas e controle do abaulamento de borda, durante a preparagdo, as amostras foram
embrulhadas em fita adesiva de cobre, com espessura 0,06 mm, embutidas com baquelite de alta dureza, lixadas até a
grana 1200 mesh e polidas com alumina de 1 um. A microestrutura foi revelada utilizando-se reagente Nital 2%. A
caracterizagdo microestrutural foi realizada por microscopia 6tica (MO) e eletrdnica de varredura (MEV)

Os ensaios de difracdo de raios-X, para detec¢do de fases, foram realizados utilizando-se o equipamento Shimadzu
XRD-6100, do Instituto Federal do Parand — Campus Paranagud, com radiacdo de Cobre (A=1,5418 A), corrente de
20 mA e tenso de 30 kV. A varredura das amostras foi feita para a faixa de 20 de 20 a 120°, com configuragdo Bragg-
Brentano, a velocidade de 1°/min. Os resultados apresentados obtidos a partir da difragdo de raios-X tiveram a
intensidade normalizada, para fins de comparacdo. Os resultados foram analisados com base nos padrdes de difracéo n°
00-006-0627, 00-001-1236, 00-006-0696, 01-088-2324, 01-071-4649, 00-044-1292.

Para a determinagdo da dureza de topo e dos perfis de dureza foi utilizado um microdurémetro Shimadzu
Microhardeness Tester modelo HMV-2, equipado com indentador Vickers. O procedimento adotado seguiu as
recomendacgdes da norma NBR 6672 (1981), sendo que a carga aplicada foi de 0,5 N durante um tempo de 15 segundos.
As medidas de perfil foram realizadas iniciando na superficie até o nlcleo. Foram realizados, em cada amostra, trés
perfis com aproximadamente 10 indentacfes em cada um e espacamento minimo de 2,5 vezes a diagonal da impress&o.
O valor de dureza para cada profundidade foi calculado a partir da média aritmética de trés pontos. A medi¢des de
dureza de topo foram realizadas diretamente na camada nitretada, sendo realizadas cinco indentaces.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Na Fig. 1 s8o apresentas as micrografias e a espessura da camada de compostos do aco AISI 4140 nitretado nas
condigBes N5, N75, NV1, NV2 e NV3. Verifica-se que todas as condigdes, exceto a NV3, apresentaram a formacéo da
camada de compostos. Observa-se que 0 aumento da concentracdo de nitrogénio favorece o crescimento da espessura da
camada de compostos, 0 que esta de acordo com (Michalski, et al.,2007) e (Lightfoot e Jack, 1977). Para o caso das
atmosferas com concentracdo de nitrogénio variavel, verifica-se que mesmo variagBes entre 20 e 5% de nitrogénio,
favoreceram a formagdo de uma camada de compostos com 1,7 um. Ja a atmosfera que a concentragdo de nitrogénio
oscilou entre 20 e 0% de nitrogénio inibiu a formac&o da camada de compostos.
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Figura 1. Micrografias das amostras nitretadas obtidas por MEV com concentracdo constante de nitrogénio (NC5 e
NC75) e com concentracdo variavel de nitrogénio (NV1, NV2 e NV3). Ampliacdo de 10 kX

Na Fig. 2 sdo apresentados os resultados de difragdo raios-X (DRX). A andlise destes DRX permite verificar que
para a condi¢do de fornecimento foram identificados apenas picos referentes a fase martensita, para a condicdo NC5 e
NV1 a camada de compostos é formada predominantemente pela fase y’ (FesN), para a condigdo NC75 a camada é
formada pelas fases y’ (FesN) e € (Fe2-sN), para a condicdo, para a condicdo NV2 verifica-se que apesar de iniciar em
uma atmosfera com 75% de nitrogénio a redugdo gradativa da concentragdo desestabilizou a fase ¢ e favoreceu a
formacéo da fase y’. Este resultado ¢ coerente visto que a redugdo da concentragdo de nitrogénio da atmosfera e a
difusdo para o substrato reduz a concentracdo de nitrogénio da camada (Lipiani, et al., 2006). A andlise do DRX obtido
a partir da amostra NV3 permite verificar apenas picos referentes a fase martensita, mostrando que a camada de
compostos ndo se formou. Uma conclusdo evidente é que 0 aumento da concentragdo de nitrogénio favorece a formagao
da fase ¢ e que a restricdo deste elemento na atmosfera e difusdo deste para o interior da amostra inibe o crescimento da
camada de compostos e favorece a formacéo da fase y* (FezN).
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Os perfis de dureza e a profundidade de endurecimento sdo apresentadas nas Fig. 3. A analise dos resultados obtidos
para as amostras N5 e N75 permite verificar uma leve reducéo na profundidade de endurecimento e aumento da dureza
de topo com o aumento da concentracdo de nitrogénio na atmosfera. Isto ocorre devido a formacdo da camada de
compostos em especial com a formacgdo da fase ¢, ou seja, 0 aumento do potencial de nitrogénio ndo proporciona um
aumento da profundidade de endurecimento e sim a formacédo de fase mais rica em nitrogénio. Comparando a condicéo
NV2 com a condicdo N75 pode se verificar o efeito de inibir a formacdo da fase e devido a reducédo do teor ne No.
Verifica-se neste caso que a condicdo NV2 apresenta uma profundidade de endurecimento levemente maior. A
condicdo NV3 mostra que favorecer a formacdo da camada de compostos com 20% de N e posteriormente remover o
N, da plasma e manter a temperatura para a difusdo pode ser uma estratégia interessante para se obter camadas de
difusdo espessas. Esta condi¢do produziu a maior profundidade de endurecimento.
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Figura 2. Difragdo de Raios-X (Cr Ka) das condigbes para o ago AlSI 4140
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Figura 3. Perfil de Dureza para os materiais tratados a nitretagdo com mistura de gases constante e variavel
4. CONCLUSOES

Pode-se concluir que as camadas de compostos mais espessas formam-se em atmosferas mais ricas de No.
Utilizando nitretagfes com variacdo da concentracdo de nitrogénio é possivel controlar espessura e as fases formadas da
camada de compostos, sendo que na condicdo NV3 é possivel formar somente a camada de difusdo. O perfil de
endurecimento também pode ser controlado variando a concentragdo de nitrogénio. Utilizando uma alta concentracéo de
nitrogénio no inicio da nitretacéo e depois diminuindo a concentragdo é possivel favorecer o crescimento da camada de
difuséo.
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Abstract. The objective of this work was to evaluate the effect of the variation of the nitrogen concentration during the
plasma nitriding cycle in the formation of the diffusion layer and compounds layer. The nitrogen concentration was
controlled by altering the nitrogen percentage of the gas flow, with two reference conditions with constant nitrogen
concentration: NC5 - 5% N»: 75% H»: 20% Ar, NC75 - 75% N,: 5% H,: 20% Ar for 120 min; and three conditions with
variation of the nitrogen concentration during the nitriding cycle: NV1 - 5% Ny: 75% H,: 20% Ar = 20% N,: 60% H.: 20%
Ar 2 5% N»: 75% H»: 20 % Air, times 40:40:40 min, NV2 - 75% N,: 5% H,: 20% Ar = 50% N»: 30% H»: 20% Ar = 25%
N2: 55% Ha: 20% Ar 2 2% Nj: 75% Ha: 20% Ar, times 10: 10: 10: 90 min, respectively and; NV3 - 20% N2: 60% H,: 20%
Ar 2 80% H,: 20% Ar, time of 2:18 min, respectively, being repeated up to the total time of 120 min. The results show that
nitriding with constant concentration of nitrogen (NC75) favors the formation of the compounds layer, having predominant
formation of the ¢ (Fex3N) phase, and that using the condition NV2 can control the formation of ¢ and y' phases, the
compound layer being predominantly formed by the y* phase (FesN) and that in the NV3 condition there was only formation
of the diffusion layer. It can be concluded that controlling the concentration of nitrogen during nitriding can control the
formation of the compounds and diffusion layers, as to thickness, hardness and phases.

Keywords:
Plasma Nitriding, Phases, Hardness, Compound Layer, Diffusion Layer
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