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Resumo. Amostras de aco inoxidavel duplex SAF 2507 foram submetidas a nitretacéo por plasma a baixa temperatura
por 2, 4 e 8 horas a 350 °C com mistura gasosa de 70% N, 20% H, e 10% Ar. Estudou-se a dureza e o desgaste
microabrasivo (configuracéo esfera rotativa livre) das amostras tratadas. Os resultados evidenciaram um crescimento
da camada tratada com o passar do tempo, apresentando fases de alta dureza, o que influencia diretamente o coeficiente
de desgaste abrasivo, com reducéo do coeficiente de desgaste abrasivo para maiores tempos. Este resultado esta
relacionado ao incremento do teor de nitrogénio retido em solugdo sélida na superficie do material tratado, que é maior
para maior tempo de tratamento, com consequente aumento da dureza da camada nitretada.

Palavras chave: Nitretacdo por plasma. SAF 2507, Caracteriza¢do microestrutural, Desgaste microabrasivo.
1. INTRODUCAO

E um desafio produzir superficies de acos inoxidaveis que tenham excelentes propriedades triboldgicas (alta
dureza) mantendo uma alta resisténcia a corrosdo. Desde a descoberta da austenita expandida, geralmente conhecida “fase
S”, em meados da década de 1980 a nitretacdo por plasma de agos inoxidaveis usando a tecnologia de nitretacdo a baixa
temperatura tem sido extensivamente investigada e esta rapidamente ganhando aceitagdo em varios setores da indUstria
(ASSMANN et al., 2011; KLIAUGA; POHL, 1998; LI; BELL, 2004; PINTAUDE et al., 2019). Os acos inoxidaveis
duplex contém cerca de 22-25% de Cr, 5-7% Ni e 3% Mo, sua microestrutura consiste em graos com estrutura cristalina
cubica de face centrada (CFC) e cubica de corpo centrado (CCC) (gréos austeniticos e ferriticos, respectivamente) em
quantidades aproximadamente iguais (ASSMANN et al., 2011; KLIAUGA; POHL, 1998).

Estes agos tem sido usados com sucesso na indUstria de éleo e gas. Entre suas aplicacdes estdo: juntas, valvulas
e tubos sujeitos a meio agressivo. Desta forma, na busca de melhoria da resisténcia a abrasdo o tratamento de nitretacao
a baixa temperatura se torna uma alternativa vidvel para adequar as propriedades destes acos (aumentando sua resisténcia
superficial sem reduzir sua resisténcia a corrosdo) tornando viavel para utilizagdo em meio industrial agressivo.

O aumento da resisténcia a corrosdo e ao desgaste observada para tratamentos de plasma de baixa temperatura
de acos inoxidaveis é atribuido a formacdo de fases metaestaveis na superficie tratada. Trabalhos mais recentes de
nitretagdo por plasma nestes acos em temperaturas inferiores a 500°C apresentam resultados promissores, pois é formada
a fase austenita expandida pelo nitrogénio (fase S) sem formacdo de nitretos, com uma camada de 3 pum para um
tratamento de até 3 h (ALPHONSA; MUKHERJEE; RAJA, 2018; BIELAWSKI; BARANOWSKA, 2010; BLAWERT
et al., 1996).

O teste de microabrasdo vem sendo utilizado para avaliar a resisténcia ao desgaste, assim como estudar 0s
micromecanismos operantes, tanto em materiais duros quanto em materiais macios, o entendimento dos mecanismos que
levam ao desgaste dos materiais, assim como a influéncia das condicfes as quais o material esta submetido é objetivo de
estudo de muitos pesquisadores. Estas condigdes, tais como tipo e concentracdo de abrasivo, carga aplicada e material,
entre outros, compdem o tribosistema. Na literatura encontramos evidéncias de que a resisténcia ao desgaste ndo é uma
propriedade intrinseca do material, mas uma reposta especifica do material em um determinado tribossistema
(MARQUES et al., 2017). Portanto para melhor entendimento, o objetivo do projeto foi estudar a resisténcia ao desgaste
microabrasivo da austenita expandida com nitrogénio gerada no acgo inoxidavel superduplex SAF 2507 por nitretacdo a
plasma de baixa temperatura. Considerando a influéncia das variaveis do ensaio microabrasivo no processo de desgaste,
ja relatado por outros autores (COZZA, 2011; MARQUES et al., 2017), considerando o efeito do tempo de nitretacdao
por plasma sobre as caracteristicas microestruturais e propriedades mecénicas do ago SAF 2507.
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2. METODOLOGIA
2.1. Preparacdo da amostra

O material utilizado para a confecgdo das amostras é o aco inoxidavel super duplex SAF 2507 (UNS S32750). Este
material foi adquirido na forma de discos cortados de barras laminadas apresentando 50,8 mm de didmetro e 20 mm de
espessura. A partir do corte destes discos foram confeccionadas amostras com dimensfes de 20x20x3 mm empregando-
se 0 processo de eletroerosdo a fio (ver Figura 1).

Figura 1. Indicago das linhas de corte e da geometria das amostras.
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Os principais elementos de liga do aco SAF 2507 sdo o Cr, C, Ni e Mo, e as concentracBes massicas destes
elementos foi aferida através do ensaio de Fluorescéncia de Raios X (Fe - 25,5% Cr - 6,6% Ni - 4,1% Mo) demonstram
gue o teor destes elementos se encontra dentro dos limites estabelecidos pela norma American Society for Testing and
Materials (ASTM). Na Figura 2 é apresentada a microestrutura do material no seu estado solubilizado (conforme
fornecido pelo fabricante). Observa-se uma matriz de ferrita (o—Fe) em tonalidade mais escura, e gréos austeniticos (y—
Fe) em tonalidade mais clara, o que estd de acordo com a literatura (ROBERT N GUNN, 2017).

Figura 2. Microestrutura do aco inoxidavel super duplex SAF 2507, revelada através de ataque quimico marble.
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Medidas de microdureza foram realizadas nas amostras antes da realizacdo do tratamento de nitretacdo. Os
valores médios de dureza obtidos nos grdos ferriticos foi de 325 + 17 HV 01, € de 270 + 8 HV(01n0s grdos austeniticos.
De modo a obter uma representatividade estatistica nos valores de dureza, foram realizadas 15 indenta¢es em cada grao
(austeniticos e ferriticos) obtendo-se os valores médios apresentados, reduzindo assim erros das medidas.
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2.2. Nitretacéo por plasma a baixa temperatura

A nitretagdo por plasma a baixa temperatura foi realizada em uma camara de véacuo a 3 Torr (400 Pa) com mistura
gasosa de 70% N2, 20% Ar e 10% H,, todos com pureza de 99,999%. A fonte pulsada para gercéo de plasma foi ajustada
em 700 V, com o catodo (amostra) posicionado no centro da cdmera de nitretagdo. Para aferir a temperatura foi usado um
termopar do Tipo K chromel-alumel de 4,5 mm no centro do porta-amostra e o controle da temperatura foi realizado
ajustando o tempo de pulso ligado da fonte. Mais detalhes sobre a cdmara usada para nitretacdo e detalhes sobre os
procedimentos podem ser encontrados em Lima (2019). A temperatura de nitretacéo foi mantida constante em 350 °C e
o0s tempos de nitretacdo foram de 2, 4, 8 horas.

2.3. Determinacéo do endurecimento superficial

A caracterizacdo mecéanica das amostras foi realizada através de medidas de microdureza, utilizando um
microdurémetro da marca Shimadzu tipo HMV-2T com indentador do tipo Vickers. Na Tabela 1 sdo apresentadas as
condicBes utilizadas nos ensaios de dureza Vickers. Estas medidas foram efetuadas na regido central das amostras na
superficie nitretada e ndo tradada. Este procedimento foi realizado tanto nos graos austeniticos quanto nos ferriticos.

Tabela.1 - Condigdes de ensaio de dureza Vickers (Lima, 2019).

Ensaio Varével Valor
Tipo de indentador Piramide Vickers
g @ Carga 10 gF
g g Tempo de aplicacdo da carga 155
E’ % NUmero de indentagdes 15
Espacamento minimo entre indentacfes 2,5x diagonal da indentacédo

2.4. Ensaio de desgaste microabrasivo — configuracédo esfera rotativa livre.

A avaliacdo da resisténcia ao desgaste microabrasivo das amostras tratadas foi realizada utilizando um
equipamento de ensaio de desgaste marca CSM, modelo CaloWear Figura 3. As caracteristicas do ensaio seguiram a
norma ISO 26424: 2008, tomou-se como referéncia também as literaturas disponiveis sobre o assunto (ADACHI;
HUTCHINGS, 2003; COZZA, 2011; GEE et al., 2003; TREZONA; ALLSOPP; HUTCHINGS, 1999).

Figura 3 - Equipamento de ensaio de desgaste microabrasivo do tipo esfera rotativa livre marca CSM modelo calowear.
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E importante esclarecer que os valores iniciais das variaveis do ensaio triboldgico foram baseadas naquelas
empregadas por Marques et al. (2018). Mas, de modo a garantir que as profundidades das crateras de desgaste fossem
inferiores que a menor espessura de camada nitretada, os pardmetros de ensaio foram ajustados, sendo os valores
empregados descritos com mais detalhes na dissertacdo de Lima, 2019.

3. RESULTADOS

Na Figura 4 sdo apresentadas as micrografias da secdo transversal das amostras nitretadas. Pode-se observar
claramente a formagdo de uma camada nitretada composta unicamente de austenita expandida pelo nitrogénio (fase S ou
yN), que aumenta a dureza da superficie sem diminuir sua resisténcia a corrosdo (BUHAGIAR; LI; DONG, 2009;
ZHANG; BELL, 1985). Verifica-se que a espessura da camada nitretada formada em ambas as fases aumenta com o
tempo de tratamento. Esse acréscimo deve-se ao transporte de nitrogénio para o interior do aco ser controlado por difuséo,
e a profundidade de difusdo ser proporcional a raiz quadrada do produto D.t, onde, D representa o coeficiente de difusdo
do nitrogénio para uma temperatura fixa, e t corresponde ao tempo de tratamento de nitretagdo (LIMA, 2019).

Na Tabela 3 sdo apresentados os valores de dureza da camada tratada obtidos nas regides em que esta é formada
sobre os grdos austeniticos e ferriticos. Observa-se que a dureza da superficie tratada aumenta com o tempo de tratamento,
e que a dureza da camada formada sobre os grédos ferriticos é, em média, maior. Este resultado possivelmente esta
associado ao maior teor de Cr nestes graos. O aumento da dureza da superficie tratada pode ser atribuido tanto ao
acréscimo do teor de nitrogénio retido em solucéo sélida, quanto a maior espessura da camada nitretada, uma vez que,
considerando a espessura das camadas obtidas, para condi¢cBes de tratamentos em tempos curtos, a profundidade de
indentacdo € comparavel a espessura da camada nitretada (LIMA, 2019).

Figura 4 - Microestrutura da secao transversal das amostras do ago SAF 2507 nitretadas por plasma nas diferentes
condigdes estudadas: (a) 350 °C - 2 h, (b) 350 °C -4 h, (c) 350 °C - 8 h.
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Tabela.2 - Valores de dureza, profundidade de indentacdo e espessura da camada (Lima, 2019).

Dureza da Profundidade | Meédia da
Dureza da camada . o
Condicdes camada (sobre (sobre Média da Dureza _medla d:’;l Espessura da
~ . ~ HV indentacdo camada
grao de Austenita) grao de (um) (um)
Ferrita) H H

350 °C 2h 727 811 769 £ 59 0,99 1,33 £0,09
350 °C 4h 775 893 834 £ 83 0,95 1,93 £ 0,08
350 °C 8h 833 968 900 £ 95 0,91 2,84 +0,02

Durante a aplicagdo da carga maxima a profundidade da indentacéo variou entre 0,91-0,99, ndo ultrapassando a
camada. No entanto, para 0s ensaios realizados sobre a superficie nitretada a profundidade da indentacdo ndo deve
ultrapassar 10 — 20% da espessura da camada, ou seja, 0 substrato pode ter afetado 0 comportamento nos ensaios de
microdureza.Nos ensaios de desgaste microabrasivos por esfera rotativa livre, o regime permanente de desgaste (RPD) é
alcancado quando o coeficiente de desgaste abrasivo (k) torna-se constante com a distancia de rolamento (S) (TREZONA,;
HUTCHINGS, 1999). Conforme mencionado por Cozza (2006), ndo ha uma distancia de rolamento fixa para obtencdo
do RPD, uma vez que esta depende das caracteristicas do tribossistema. Neste contexto, a Figura 5 mostra a variacao de
k com d para as amostras tratadas variando-se o tempo de nitretacao.

Figura 5- Evolucéo do coeficiente de desgaste abrasivo (k) em funcéo da distancia de rolamento (s) para as amostras
sem tratamento (st) e nitretatadas variando tempo.
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Verifica-se que para todas as amostras nitretadas o RPD € alcancado a uma distancia de rolamento de 0,86 m, ao
passo que, para a amostra sem tratamento, este € atingido apds 4,94 m. Sabe-se que a introducéo de nitrogénio em solucéo
solida promove um aumento nos valores das tensfes residuais compressivas no reticulado cristalino. De acordo com
Ofiate; Dennis; Hamilton (1990), estas tens6es residuais compressivas anulam parcialmente as tensdes trativas produzidas
pelo atrito durante o contato entre os elementos do tribossistema. Com base nisso, supdem-se que a maior distancia
necessaria para alcancar o RPD no caso da amostra sem tratamento esteja vinculada a sua menor dureza.

Na Figura 6 é apresentada a variacdo do coeficiente de desgaste abrasivo (k) no RPD em fung¢éo do tempo. Os
valores de k foram determinados a partir dos dados apresentados no trabalho Lima (2019), considerando-se o alcance do
RPD. Para fins de comparacéo, foi incluido os valores de k para a amostra sem tratamento. No que se refere a evolugao
de k com o tempo de tratamento, € possivel identificar que a reducdo foi significativa confrontando-se os valores das
amostras tratadas com a amostra ndo tratada (25, 28 e 32% para as amostras nitretadas por 2, 4 e 8 h, respectivamente),
porém, ndo houve grande variagao de k com o aumento do tempo de tratamento no intervalo entre 2 a 8 h.
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O aumento na resisténcia ao desgaste com o acréscimo do tempo de nitretacdo, evidenciado pela reducdo do
coeficiente de desgaste abrasivo, estd relacionado ao incremento do teor de nitrogénio retido em solugdo sélida na
superficie do material tratado (o qual é tanto maior quanto maior for o tempo de tratamento), com consequente aumento
da dureza da camada nitretada.

Conforme evidenciado por diversos autores (KIM et al., 2003; KIRCHGASSNER; BADISCH; FRANEK, 2008;
PELLIZZARI; CESCATO; DE FLORA, 2009; PELLIZZARI; MOLINARI; STRAFFELINI, 2005), o comportamento
tribolégico é fortemente afetado pela dureza do material. Segundo Pelizzarri et al. (2005) uma elevada dureza associada
a uma alta tenacidade reduz a contribuicdo do abrasivo sobre o desgaste do material, uma vez que, promovem uma maior
capacidade deste resistir aos carregamentos gerados pelo conjunto contra-corpo/abrasivo. No caso dos materiais tratados
termoquimicamente por plasma, além de elevada dureza, a espessura da camada tratada também exerce efeito sobre o
comportamento tribol6gico, sendo que uma maior resisténcia ao desgaste é verificada quanto maior for a camada,
conforme reportado na literatura (CASTRO; FERNANDEZ-VICENTE; CID, 2007; LEITE et al., 2010).

Figura 6 - Coeficiente de desgaste abrasivo (k) no RPD em funcéo da variacdo do tempo de nitretacdo.
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4. CONCLUSAO

Os ensaios de microdureza realizados sobre a superficie nitretada das amostras indicam um aumento da dureza
em todas as condicGes de tratamento, principalmente devido & supersaturacdo em nitrogénio e expansao da rede devido a
difusdo do nitrogénio. As medidas de dureza na camada tratada formada sobre os grdos ferriticos apresentaram uma
dureza mais elevada em comparacdo a camada formada sobre os grdos austeniticos. Para as condi¢des de tratamento
estudadas, e usando ensaios de desgaste micro-abrasivo na configuracdo esfera rotativa livre, o coeficiente de desgaste
para todas as condi¢es de tratamento resultou valores inferiores aquele obtido para amostras sem tratamento, uma
reducdo de até 32% foi obtido para a superficie tratada mais dura.
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Abstract. SAF 2507 duplex stainless steel samples were submitted to low-temperature plasma nitriding for 2, 4, and 8 hours at 350
°C using a gas mixture of 70% Nz, 20% H: and 10% Ar. Hardness measurements and microabrasive wear resistance (free rotating
ball configuration) were performed. The results showed a growth of the treated layer with the treatment time, presenting phases of
high hardness, which influences the abrasive wear coefficient. The increase in wear resistance with the increase of the nitriding time,
is related to the increase of the nitrogen content retained inn the treated material that increases with time,and consequently increasimg
the hardness of the nitrided layer.

Keywords: Plasma nitriding. SAF 2507, Microstructural characterization, Microabrasive wear.
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