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Resumo. Nos Bronzes de niquel-aluminio (NABs), o tratamento de solubilizagdo (témpera) resulta em uma estrutura
metaestavel refinada conhecida como fase B’ retida ou martensita do sistema Cu-Al. Esta fase é supersaturada em Ni e
Fe, devido a supressdo da reacao eutetdide deste sistema de ligas. O tratamento de envelhecimento, subsequente, per-
mite que fases intermetélicas do grupo x (kappa), enriquecidas principalmente com Ni e Fe, precipitem de maneira
finamente dispersada na matriz. Essa combinacao de tratamentos aumenta a dureza, resisténcia ao desgaste e a resis-
téncia & corrosdo dessas ligas em ambientes marinhos, tornando essas ligas materiais adequados para hélices navais
sujeitas a erosdo por cavitacdo. Neste trabalho, o processo de nitretacdo por Plasma Immersion lon Implantation
(P13) de uma liga NAB previamente solubilizada, foi idealizado de modo a realizar simultaneamente o seu envelheci-
mento. Neste caso, o processo PI3 atuou tanto como fonte de calor, para a realizacdo do referido tratamento térmico,
quanto como fonte de nitrogénio, para a realiza¢do do tratamento termoquimico envolvendo tanto a implantacéo i6ni-
ca, quanto a difusdo do intersticial Nitrogénio na liga estudada. As amostras foram analisadas por Nanoindentacao e
Difracéo de Raio-X. Ganhos maiores de dureza somente devido ao envelhecimento do material tratado foram obtidos
conforme a tensdo (voltagem) aplicada foi dimuida e, portanto, a temperatura da amostra foi reduzida. De modo simi-
lar, a adicdo de Nitrogénio na superficie deste material permitiu elevar a dureza do NAB para valores acima da con-
dicdo somente envelhecida. A condicéo otimizada de tratamento, dentre as trés estudadas de 8, 10 e 12 kV, foi de 8 kV,
a qual apresentou maior valor de dureza, tanto a nivel de nlcleo do substrato, quanto a nivel de endurecimento super-
ficial, junto as amostras nitretadas e simultaneamente envelhecidas. Em consonancia com os ganhos de dureza, os
difratogramas de raio-X indicam aumento da contribuicdo dos picos relativos as fases kappa. Por fim, conforme a
tensdo aplicada aumenta a dureza do material tratado ¢ reduzida.

Palavras chave: Bronze de niquel-aluminio (NAB); Implantagdo I&nica por imersdo em plasma (P13); Nitretacdo e
Envelhecimento simultaneos, Nanodureza.

1. INTRODUCAO

Os chamados bronzes de aluminio sdo, ligas de cobre onde o aluminio é o principal elemento de liga podendo
chegar a ordem de 12% (COLLINI, 2012). As Ligas “Nickel Aluminum Bronzes” (NABs) ou bronzes de niquel-
aluminio, séo ligas quaternarias com adi¢do de aluminio na faixa da 6 a 13% e adi¢des de ferro e niquel em valores
similares na faixa de 5% em balango com o cobre. Esta composi¢do quimica confere a estas ligas alta dureza, alta
resisténcia ao desgaste e a corrosdo em meio salino, o que faz com que elas sejam usadas, entre outras aplicacBes, na
confeccdo de componentes para a industria naval expostos a 4gua do mar, tais como propelentes de embarcagdes e
navios, pas e rotores de bombas hidraulicas e valvulas.

H& mais de um século (READ et al.,1914), tratamentos térmicos tém sido utilizados para otimizar as propriedades
mecanicas de NABs, para aplicacdo naval .Porém, apenas recentemente, foi apresentado um estudo detalhado da
influéncia do design da microestrutura para reducéo do efeito conjunto da cavitacdo e da corrosdo nestes tipos de ligas
(Qin et al., 2018), em que se concluiu que o tratamento térmico de solubilizacdo seguido pelo tratamento térmico de
envelhecimento resultou em menores perdas de massa em um teste que levou em consideracdo o efeito da cavitacao.

2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1.BRONZES DE NIQUEL ALUMINI
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Considerando o sistema quaternario Cu-Al-5%Fe-5%Ni (Figura 1) pode-se observar quatro fases. A fase a é uma
solugdo solida de aluminio dissolvido no metal cobre, estavel, com estrutura cristalina ctbica de face centrada (CFC).
Esta fase o ¢ ductil e de composigdo variavel, possuindo entre 90-100% em peso de Cu no estado de equilibrio,
dependendo da quantidade de aluminio e da taxa de resfriamento (MEIGHT, 2000). A fase chamada 3, estdvel somente
em altas temperaturas, mais rica em aluminio e mais dura que a fase a tem estrutura cristalina cubica de corpo centrado
(CCC) e teores de Cu entre 85% a 91,05% em peso. A adicdo de ferro e niquel no sistema modifica o diagrama de fases
Al-Cu. Estes elementos suprimem a formagdo da fase y-2, uma fase eutética rica em aluminio, e introduzem a formagéo
de um novo grupo de fases, chamadas « (kappa).
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Figura 1. Diagrama de fases para o sistema quaternario Cu-Al-Fe5%-Ni5%
(Adaptado de Guide To Nickel Aluminum Bronzes for Engineers, 2016)

Os precipitados k podem aparecer em morfologias variadas e tém sido designados pela ordem em que aparecem na
microestrutura quando esta é resfriada (HASAN et al., 1982) e sdo basicamente intermetalicos baseados em Fe3Al ou
NiAl. Outra transformagdo que merece atengdo diz respeito a martensita de cobre ou fase B’ retida (WEILL-COULY;
ARNAUD, 1973). Com o aumento do teor de aluminio na liga, ocorre uma estabilizagdo do campo da fase B3 e, ao se
realizar uma témpera em éagua, a reacdo de decomposicdo eutetdide é suprimida e uma fase metaestavel é formada
(JAHANAFROOZ, 1983). Esta fase é chamada de martensita de cobre, pois ela possui morfologia acicular semelhante
a da martensita formada a partir da témpera de agos-carbono. Em suma, forma-se uma fase estavel em alta temperatura,
rica em elementos de liga, que é trazida abruptamente para a temperatura ambiente, resultando numa nova fase, a qual é
obtida de maneira ndo-difusional (transformagdo martensitica), ou seja, sem difusdo atbmica envolvida. Esta
transformacéo martensitica ocorre por um movimento ordenado de muitos a&tomos de uma s6 vez, transformacéao esta,
ocorrendo por cisalhamento da estrutura cristalina da fase de alta temperatura.

Qin et al. (2018) conduziu um estudo sobre o design da microestrutura através do tratamento térmico e seu efeito na
resisténcia a cavitacdo. A cavitacdo é definida como o processo de nucleacdo de bolhas a partir de uma fase liquida
quando esta é sujeita a flutuagdes de pressdo e velocidade (CARLTON, 2007). A eroséo por cavitacdo acontece quando
a bolha passante ou estacionaria presente no liquido colapsa, resultando em microjatos de agua de altissima energia que
incidem na superficie do material, os quais levam ao seu desgaste erosivo. A liga estudada por Qin et al. (2018) possuia
81.7% Cu, 9,1% Al, 4% Ni, 4% Fe e 1,2% e Mn. Dentre os tratamentos comparados estavam o0 recozimento,
normalizagdo, somente solubilizacdo e solubilizacdo seguida por envelhecimento, este Gltimo realizado para duas
temperaturas distintas, no caso 450 °C e 550 °C. Neste estudo foi constatado que a dureza obtida nestas ligas era
diretamente proporcional a resisténcia a cavitacdo era diretamente proporcional a dureza final obtida no material
tratado, tanto em agua destilada quanto em agua salina. Portanto, a amostra que obteve a menor perda de massa total
devido ao efeito sinérgico entre a cavitacdo e a corrosao foi a amostra solubilizada e envelhecida a 450 °C que possuia
maior dureza. Nesta condicdo de amostra (envelhecida a 450 °C), o tratamento de solubilizacdo definiu uma matriz de
graos de B; o resfriamento rapido criou a estrutura martensitica (matriz B’ retida); e o seu envelhecimento decompds
parte de sua estrutura em o + k. As fases kappa se precipitaram em escala nanométrica nos contornos de grao,
apresentando-se assim muito refinada e homogeneamente dispersada em toda a matriz obtida. Em resumo, obteve-se
entdo uma estrutura formada em maior propor¢do pela fase B’ retida, graos aciculares de a e precipitados de x nos
contornos de grdo. A perda de massa, neste caso, foi cerca de 13% do valor da perda massa da amostra como recebida,
em estado forjado (Qin et al., 2018). Corroborando com estes resultados, nas analises de Wu et al. (2015), a erosdo
causada por abrasivos também foi menor na condi¢do solubilizada e envelhecida quando comparada com a amostra
como recebida. Simplificadamente, podemos dizer entdo que nas ligas NAB, a resisténcia ao desgaste aumenta com a
dureza, sendo que o maior valor de dureza pode ser atingido nas amostras tratadas e envelhecidas (também chamadas de
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revenidas, na literatura), cujas microestruturas apresentam fragdes de fase B’ retida maiores do que da fase o e
precipitados k finamente dispersos em toda a matriz metalica.

A partir deste estudo de Qin et al. (2018), foram definidos os parametros otimizados de tratamento de
envelhecimento das amostras da presente pesquisa. A temperatura de envelhecimento otimizada € uma caracteristica
tanto da composicdo do material quanto do tempo de tratamento. O envelhecimento como tratamento exige um patamar
de temperatura que seja otimizado para a precipitacdo, ou seja, a temperatura deve ser tal que apenas parte de 3’ retida
se transforme em a e que os precipitados se formem da maneira mais fina possivel.

Quando o tratamento fornece uma quantidade de calor menor que a otimizada, ndo ha uma transformacéo suficiente
de B’ retida em a e os precipitados kappa ndo se precipitam tanto quanto poderiam, ou seja, parte deles permanece
dissolvida na fase 3’ retida. Neste caso a dureza da amostra ¢ maior que a da amostra somente solubilizada, porém ndo
tdo dura quanto poderia.

Por fim, na amostra envelhecida a 550 °C no estudo de Qin et al. (2018), houve o chamado “superenvelhecimento”;
ou seja, a quantidade de calor fornecido foi superior ao necessario para levar a otimizacdo das propriedades da liga,
ocorrendo uma degeneracdo da matriz de B’ retida. Neste caso, parcelas maiores de 3’ retida se transformam em o e os
precipitados kappa coalescem e diminuem em quantidade. Os precipitados kappa ajudam no refino dos graos de o,
atuando como barreiras fisicas no contorno de grdo. Entdo, uma vez que os precipitados kappa coalescem, as fases a
também coalescem e a dureza é reduzida, podendo ficar inclusive menor do que a dureza da amostra solubilizada. Isso
por que a microestrutura da amostra somente solubilizada ¢ composta quase 100% de fase B’ retida, que ¢ mais dura que
a fase a.

2.2 TRATAMENTOS TERMOQUIMICOS ASSISTIDOS POR PLASMA

Na descarga elétrica luminescente, o principal mecanismo pelo qual o plasma é obtido e mantido é o de ionizagéo
por impacto entre elétrons de alta energia e as particulas gasosas que o constituem. Nele, os elétrons ejetados pelo
catodo, os chamados elétrons secundarios, sdo acelerados em direcdo ao gas, chocando-se com suas particulas,
podendo, assim, transferir energia equivalente ao seu potencial de ionizagdo das mesmas, ionizando adicionalmente o
gas. Assim, um novo par elétron livre e seu respectivo ion positivo é formado nesta colisdo os elétrons, assim como os
fons formados, continuam a ser entdo acelerados pelo campo elétrico presente na descarga, promovendo novas colisGes
que acabam por ionizar e excitar outras particulas neutras, quando entdo, decorrente de uma elevada densidade de
formacdo destas espécies, o gas é transformado em plasma. A luminescéncia do plasma é decorrente da relaxacéo
espontanea das espécies excitadas, a qual resulta na liberacéo de fétons (Chapman, 1980).

Normalmente, nos tratamentos de nitretacdo por plasma, o componente a ser tratado constitui-se no préprio catodo,
o0 qual apresenta polarizacdo negativa, junto a fonte externa de energia elétrica. Junto ao catodo, ao se obter o plasma,
apresenta-se uma regido chamada bainha catddica. Esta regido é de suma importancia, pois ao mesmo tempo que 0s
elétrons ejetados da superficie do catodo sdo acelerados pelo campo elétrico da bainha em direcéo a regido luminescente
(fase plasma), a qual se forma entre o catodo e o0 anodo da descarga elétrica. Esta mesma queda de potencial existente
junto a bainha (campo elétrico), atrai fortemente fons positivos, 0s quais colidem com a superficie do catodo com
energia proporcional ao potencial elétrico aplicado (junto a fonte de energia externa). O potencial aplicado, a largura e a
frequéncia dos pulsos afetam o tamanho da bainha. Como estes fatores tém impacto direto na temperatura da superficie
do componente, por transferéncia de momentum, quando do bombardeamento da superficie pelos ions incidentes, estes
pardmetros sdo ajustados de acordo com as condicBes desejadas. A atmosfera da camara deve ser renovada
continuamente como uma forma de evitar contaminacdes devido a presenca de oxigénio e umidade. Assim, um fluxo
continuo de géas em condicBes puras deve ser injetado na cAmara de descarga elétrica e o gas “usado” continuamente
retirado por uma bomba de vacuo, procurando-se manter constantes o fluxo gasoso e a pressdo do gas.

Por outro lado, a maior parte da corrente elétrica que passa no catodo é proveniente da emissdo de elétrons
secundarios e ndo da implantacdo de ions (SHAMIM, et. Al, 1991). As espécies reativas, a base de nitrogénio, ao
atingirem a superficie de uma amostra metdlica podem também arrancar seus atomos, fendémeno conhecido por
sputtering, o qual é muito usado tanto na limpeza como também na deposi¢do de superficies em tratamento.

O termo Plasma Immersion lon Implantation (PIIl ou PI3) faz referéncia a um processo que utiliza voltagens
tipicamente na faixa de 1 — 100 kV. AplicacGes onde a voltagem é menor que 1 kV sdo também utilizadas amplamente
para limpeza e tratamento termoquimico superficial. Em geral ¢ dito que a diferencga principal do processo Plll para os
outros é voltagem e a densidade de energia na superficie da amostra. Em plasmas convencionais de baixa voltagem e
alta corrente, a densidade de energia fornecida a superficie da amostra é o suficiente para que sua temperatura passe dos
500°C, de forma que ha um grande papel de processos de baixa energia como adsor¢do quimica e fisica tal como da
difusdo térmica na formacdo de camadas modificadas. O plasma é amplamente utilizado no &mbito industrial para o
depésito e implantacdo de ions reativos na superficie de componentes mecanicos, sendo este um método efetivo para o
aumento em propriedades como dureza e resisténcia ao desgaste (ESPITIA et al., 2013; Kurelo et al., 2015). Estes
ganhos essencialmente aumentam a vida 0til dos componentes, 0 que torna o plasma, como uma ferramenta na
engenharia de materiais e superficies, um campo muito atrativo tanto para a indUstria quanto para a comunidade
cientifica.
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3. MATERIAIS E METODOS
3.1. LIGA NAB

A liga aqui estudada foi o NAB AMPCO 45, a qual foi recebida na forma de barras circulares com 1” de didmetro
que foram cortadas em amostras de 2.5 mm de espessura. A analise quimica determinada por EDX mostrou que a
composicao da liga era 79% Cu, 10.7% Al, 5.5% Ni, 4.0% Fe e 0.7% Mn. As amostras foram lixadas para retirar
qualquer carepa advinda do processo de fabricacdo e ap6s foram solubilizadas em 1050 °C durante 60 minutos e
resfriadas em agua. A dureza das amostras depois da solubilizacao foi de 395,55 + 18,3 HV (~3.9 GPa). As duas faces
das amostras foram entdo mecanicamente lixadas até a granulometria de 1200 e depois polidas com alumina de 1 e 0,5
pum. Apos foram limpas com trés banhos de ultrassom de 15 minutos, em &gua destilada, acetona e alcool
respectivamente.

3.2. PIlll e Parametros de Tratamento

Neste trabalho, o tratamento de nitretacdo por PIII foi utilizado para que o processo térmico que ocorre durante a
nitretacdo do material cause também um envelhecimento nas amostras NAB, concomitante com a modificacdo da
superficie tratada. Aqui, utilizou-se o equipamento PIIlI da Universidade Estadual de Ponta Grossa (UEPG). As
amostras foram posicionadas em um catodo circular (porta amostras) confeccionado em aco inoxidavel AISI 316L
interno & cdmara de ago inoxidavel com volume de 100 L. A cadmara é resfriada através de um sistema de flanges e a
baixa pressdo de trabalho é obtida atraves de uma bomba rotativa de dois estagios (unidade de vacuo). O controle do
fluxo de gases é realizado pelo misturador de gases. Antes de entrar na camara, 0s gases sdo ionizados por um sistema
de plasma remoto por radio frequéncia (RF) na unidade de RF, composta por uma antena, um gerador de RF (13,6 Mhz
e 300 W) e um casador de impedancias. Na unidade RF, os ions sdo atraidos pelo Bias e entram na camara, onde sdo
acelerados devido ao potencial aplicado pela fonte pulsada (25 kV, 1 A max.) que possui controlador de frequéncia,
largura de pulso e amplitude de corrente. As temperaturas das amostras foram aferidas com auxilio de um pirémetro
otico (¢ =0,3).

As amostras foram tratadas em grupos de trés, apoiadas em um cétodo plano e circular como mostrado na Fig. 3.
Antes dos tratamentos de nitretacdo, as amostras foram submetidas a um tratamento de pré-sputtering com duracéo de
20 minutos em atmosfera de Ar e H, com fluxo de 1,75 sccm e 0,75 sccm, respectivamente, com o intuito de fazer uma
decapagem da superficie para o tratamento posterior. O pré-sputerring foi realizado a pressdo média de 2,51 + 5,25 Pa e
tensdo de 3 kV, gerando uma temperatura de 271 + 5 °C.

Apos o pré-sputtering, a camara é evacuada, uma nova atmosfera é obtida através da injecdo de uma mistura de gas
a base de nitrogénio e hidrogénio e a tensdo desejada é ajustada. O tratamento implica em submeter as amostras a uma
rampa de aquecimento com duracdo de 40 minutos até ocorrer a estabilizacdo da tensdo de tratamento, a qual acaba por
indexar e definir, consequentemente, a respectiva temperatura de tratamento. Deve-se ressaltar que a temperatura de
tratamento € uma funcéo direta da tensdo aplicada no processo. Todos os tratamentos de nitretagdo e pré-sputtering
foram feitos utilizando parametros fixos de 30 us de largura de pulso e 0,5 kHz de frequéncia. Estes parametros foram
escolhidos de maneira otimizada para que a temperatura de trabalho variasse exclusivamente em funcdo da tenséo
aplicada. Todos os tratamentos de nitretacdo foram realizados durante 3 horas, em atmosfera de N e H, fluxo de gases
de 0,5 sccm (N2) e 0,5 sccm (Hy) e pressdo média de trabalho de 2,05 + 0,02 Pa.
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FIGURA 3. Esquema do Posicionamento da Amostra no Catodo
FONTE: O Autor (2020).

A temperatura tem influéncia direta no endurecimento advindo do envelhecimento. Assim, foram escolhidas
inicialmente trés valores de tensdo (8, 10 e 12 kV), de forma a termos tratamentos com trés valores de temperaturas
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distintos. Apos cada tratamento, a dureza e o0 modulo de elasticidade das camadas modificadas das amostras tratadas
foram obtidos utilizando a técnica de nanoindentagdo. Como as duas faces de cada amostra foram polidas, na face
apoiada ao catodo foi possivel avaliar somente as modificacdes causadas pelo processo de envelhecimento (face
inferior); enquanto que na face exposta ao plasma, houve o processo de envelhecimento concomitante a nitretacao (face
superior).

4. RESULTADOS
4.1 SUPERFICIE SOMENTE ENVELHECIDA (NAO EXPOSTA AO PLASMA)

O primeiro tratamento foi feito usando-se tensdo de 11,9 £ 0,1 kV (~12 kV), o qual resultou numa temperatura
média de 470 + 5 °C. A curva de dureza obtida para este tratamento ¢ mostrada na Fig. 4 (a esquerda). Podemos ver
que, para este tratamento, o gradiente de dureza comeca a se estabilizar por volta de 3.1 GPa indicando que esse valor
de dureza representa o valor de dureza do substrato envelhecido. A queda de dureza em relagdo ao estado de pos-
solubilizagdo (indicado na figura, pela linha horizontal com valor constante de 3,9 GPa) é causada por um
superenvelhecimento, indicando que a temperatura utilizada nesta condigao estava acima do necessario para envelhecer
a amostra. O segundo tratamento foi conduzido utilizando tensdo de 9,9 + 0,1 kV (~10 kV), o que resultou na
temperatura de tratamento de 400 * 5 °C. Para esta condicdo de tratamento, o gradiente de dureza estabiliza-se em
maiores profundidades de contato em um patamar de 4.1 GPa (Figura 4, & esquerda), indicando uma variagdo pequena
da dureza ap6s o envelhecimento, quando comparada a dureza obtida apés a solubilizagdo. Para o limite inferior de
temperatura, estudado, foi aplicada uma tenséo de 7,9 £ 0,3 kV (~8 kV), 0 que gerou uma temperatura de 370 £ 8 °C.
Nessa condi¢do, toda a curva de dureza se encontra acima do patamar de dureza pds-solubilizagdo, indicando que o
envelhecimento foi eficaz em elevar a dureza, portanto, a temperatura utilizada neste tratamento foi considerada a mais
otimizada para o tempo total de tratamento, atingindo-se valores maximos da ordem de 5 GPa.
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FIGURA 4. Dureza superficial (a esquerda) e médulo de elasticidade (a direita) em funcéo da profundidade de
indentacéo (hc) para as faces somente envelhecidas.

Em relacdo ao médulo de elasticidade (E) podemos dizer que os tratamentos de 10 e 12 kV trouxeram valores
similares do pardmetro, apesar da diferenca de dureza. No tratamento de 8 kV o gradiente acentuado indica que o
mddulo de elasticidade se estabiliza em um valor menor que nos outros tratamentos.

4.1 SUPERFICIE ENVELHECIDA E NITRETADA POR IMERSAO EM PLASMA

Analisando agora as superficies onde houve a sinergia entre envelhecimento e nitretagdo podemos ver na figura 5
que em todos 0s casos atesta-se uma formacdo de camada nitretada. Isto é indicado pelo maior gradiente de dureza
préximo a superficie das amostras. Comegando pelo tratamento de 12 kV (Figura 5 — a esquerda) podemos ver que, na
superficie, a dureza estd em aproximadamente 5.8 GPa; a medida que o indentador penetra na amostra, aumenta a
influéncia do substrato reduzindo os valores de dureza. Em maiores profundidades de penetragdo (~1,5 um), o gradiente
de dureza atinge um patamar em 3.1 GPa. Este valor é proximo ao obtido para a face apenas envelhecida, indicando que
este € o valor de dureza do substrato. Portanto, os valores de dureza acima deste patamar sdo influenciados pela camada
nitretada, obtida por implantacdo e difusdo de nitrogénio, no presente processo. Para o tratamento de 10 kV (Figura 5 -
esquerda) podemos ver que o patamar de dureza do substrato é proximo de 4.1 GPa, 0 mesmo obtido para a face apenas
envelhecida. Neste patamar ja podemos dizer que houve um pequeno endurecimento, devido a este valor de dureza ser
maior que o obtido na condigdo pés-solubilizagdo. Os valores de dureza prdximos a superficie atingem 6.9 GPa, um
valor acima do esperado para estas ligas de um modo geral. No tratamento de 8 kV (Figura 5 — esquerda) podemos ver
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que o valor de dureza préximo a superficie atinge 5.9 GPa. Em maiores profundidades de contato, ha uma redugéo nos
valores de dureza, porém de forma menos acentuada que nos outros casos. Isso se deve basicamente ao fato de que
neste tratamento a temperatura gerou o0 maior endurecimento por envelhecimento, portanto a diferenca de dureza entre a
camada formada e o substrato era menor.
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FIGURA 5. Dureza superficial ( a esquerda) e mddulo de elasticidade (a direita) em funcéo da profundidade de
indentacédo (hc) para as faces envelhecidas e nitretadas.
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FIGURA 6. Andlise de DRX para as faces envelhecidas e nitretadas.

A anélise de DRX feita nestas faces é mostrada na Fig. 6, considerando-se para a interpretagdo dos resultados aqui
obtidos os estudos de Zeng et al. (2021), Ozturk et al. (2020) e Murray et al. (2020). Uma das principais dificuldades na
andlise destas ligas é a coincidéncia dos picos de intensidade para as fases B’ e a (42,74°), porém o pico que acontece
por volta de 49,8 ° ¢ caracteristico apenas da fase o. Em adigdo, as fases k (Aqui representadas por NiAl e FeAl) so as
primeiras a se precipitar a partir °, sobretudo por que os elementos Ni e Fe sS40 0s que estdo mais abaixo do seu ponto
de solidificacdo. Deve-se destacar que picos de diferentes fases nitretos foram obtidas.

No tratamento de 8 kV, a temperatura foi a menor de todas, portanto a parcela de a. que teve energia pra se precipitar
a partir de B’ foi a menor de todas, ao passo que houve uma grande precipitagdo de fases intermetalicas ricas em Fe, Ni
e Al, isso explica a existéncia de picos mais intensos para nitretos neste caso. A maior quantidade de precipitados « e
menor parcela da fase o explica também por que o substrato neste caso foi o que obteve a maior dureza. Na amostra
tratada em 10 kV, como a temperatura era maior, uma maior quantidade de fase o estava presente, aumentando a
intensidade tanto do pico de 42,74° quanto no de 49,8°. O pico em 44,3°, referente as fases k e aos nitretos, continua
intenso, 0 que explica essa amostra ter obtido grandes valores de dureza na camada mais externa da superficie, porém a
maior parcela de o acabou gerando um substrato no geral menos duro que no tratamento de 8 kV. No tratamento de 12
kV, as altas temperaturas geraram uma grande quantidade da fase o, portanto uma maior intensidade nos picos em
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42,74° e 49,8° gerando um substrato menos duro que os demais. Na Tabela 1, tem-se um resumo das durezas e

respectivos ganhos em percentuais, obtidos nas superficies efetivamente nitretadas.

TABELA 1. Durezas em funcdo da temperatura e tenséo.

Dureza média para hc até 1 um (GPa)
Tensdo (kV) | Temperatura (°C) Envelhecida Env. + Nitretada Ganho Perc. (%)
8 370 4,74 5,03 6,12
10 400 3,85 4,45 15,58
12 470 2,93 3,69 25,94

5. CONCLUSOES

= O tratamento conjunto (hibrido) de nitretacdo e envelhecimento se mostrou eficaz em aumentar a dureza em
todos os casos.

=  Adureza das faces somente envelhecidas aumentou com a diminuicdo da tensdo e consequente diminuicéo da
temperatura, indicando que a temperatura ideal para o envelhecimento esta mais proxima de 370 °C.

= Maiores valores de tensdo levaram a maiores aumentos percentuais entre as durezas das faces.
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SIMULTANEOUS NITRIDING AND AGING IN NAB ALLOY VIA PI3: IN-
FLUENCE OF TEMPERATURE ON SURFACE HARDNESS

Abstract. In nickel-aluminum bronzes (NABs), the solubilization treatment (quenching) results in a refined metastable
structure known as the £ ' phase retained or martensite of the Cu-Al system. This phase is supersaturated in Ni and Fe,
due to the suppression of the eutectoid reaction of this alloy system. The subsequent aging treatment allows intermetal-
lic phases of the x group (kappa), enriched mainly with Ni and Fe, to precipitate in a finely dispersed manner in the
matrix. This combination of treatments increases the hardness, wear resistance and corrosion resistance of these al-
loys in marine environments, making these alloys suitable materials for marine propellers subject to cavitation ero-
sion. In this work, the Plasma Immersion lon Implantation (PI3) nitriding process of a previously solubilized NAB al-
loy was designed in order to simultaneously perform its aging. In this case, the PI3 process acted both as a heat
source, to perform the referred heat treatment, and as a nitrogen source, to perform the thermochemical treatment
involving both the ion implantation and the diffusion of the interstitial Nitrogen in the studied alloy. The samples were
analyzed by Nanoindentation and X-Ray Diffraction. Greater gains in hardness only due to the aging of the treated
material were obtained according to the applied voltage (voltage) was lowered and, therefore, the temperature of the
sample was reduced. Similarly, the addition of Nitrogen to the surface of this material allowed the NAB hardness to be
raised to values above the aged condition only. The optimized treatment condition, among the three studied of 8, 10
and 12 kV, was 8 kV, which presented a higher hardness value, both at the level of the substrate core and at the level of
surface hardening, along with the nitrided samples. and simultaneously aged. In line with the hardness gains, the X-
ray diffractograms indicate an increase in the contribution of the peaks related to the kappa phases. Finally, as the
applied tension increases, the hardness of the treated material is reduced..

Key-Words: Nickel-aluminum bronze (NAB); lonic implantation by plasma immersion (P13); Simultaneous nitriding
and aging, Nano hardness
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