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RESUMO

No presente trabalho estudou-se o processo de nitretacdo em componentes
metdlicos contendo diferentes diametros de furos. Os objetivos basicos deste estudo
foram: a) estudar a homogeneidade da camada nitretada em pecas de aco ABNT
1010, contento furos, dispostas estrategicamente ao longo de um forno industrial a
plasma; e b) determinar como a camada nitretada evolui ao longo de furos em
amostras de aco ABNT 1010 e ABNT 1015. As amostras foram caracterizadas
visando determinar a espessura da camada branca, a profundidade e a distribuicdo de
microdureza ao longo da camada de difusdo, bem como a evolucdo destas camadas
ao longo dos furos nitretados. Os resultados obtidos s&o discutidos em termos
comparativos, correlacionando-os a eventual penetracdo da descarga elétrica dentro
do furo. Para tanto se utilizou das técnicas de microscopia eletrbnica de varredura
(MEV), microscopia o6tica (MO), difratometria de raios-x (DRX) e de determinagéo de
microdureza Vickers. Os resultados indicam que a camada nitretada apresenta-se de
modo distinto em fungéo do diametro do furo, ao longo do comprimento do mesmo,
havendo, porém boa repetibilidade nos resultados para as pecas estrategicamente
posicionadas em todo o forno.

Palavras-Chave
Nitretacdo por plasma em forno industrial; furos cilindricos passantes; camada

nitretada; efeito de catodo oco



ABSTRACT

In this work the nitriding process in steel components containing holes of
different diameters was studied. It was verified the nitrided layer homogeneity obtained
in ABNT 1010 steel pieces presenting holes in different diameters, which were
disposed strategically along an industrial plasma furnace. A second study was
performed to determine how the nitrided layer develops along of the whole hole, in
samples of ABNT 1010 and ABNT 1015 steels. The samples characterization were
performed to determine the thickness of the white layer, the depth and the
microhardness distribution along the diffusion layer, as well as the formation of these
layers along the nitrided holes. The obtained results are discussed considering the
eventual penetration of the electric discharge into the hole. The characterization of the
nitrided samples was carried out using scanning electron microscopy (SEM), optical
microscopy (OM), x-ray diffraction patterns analysis (XRD) and Vickers
microhardness measurements. The results indicate that the nitrided layer develops in
different way in a function of the diameter holes. In the other hand, the nitrided layer
formation presents good reproducibility for all the samples strategically positioned

along the plasma furnace.

Keywords
Plasma nitriding in industrial furnace; cylindrical holes; nitrided layer; hollow cathode

effect.
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1- INTRODUCAO

A nitretacdo é um tratamento termoquimico que envolve a difusdo de nitrogénio
na superficie de materiais metéalicos (BEJAR 2006) e que se constitui numa das mais
importantes técnicas da engenharia de superficie. Dentre as dversas técnicas de
nitretacdo pode-se destacar a nitretacdo lquida, gasosa e a nitretagdo por plasma,
antigamente chamada de nitretacdo idnica, a qual € uma tecnologia avancada de
modificacdo de superficie que se utiliza da descarga luminescente (‘glow”) em regime
anormal (GRUN, 1991) amplamente usada na indlstria, com substancial
desenvolvimento nos ultimos 30 anos (ALVES, DA SILVA e MARTINELLI, 2001).
Este método é uma das mais efetivas técnicas para o aumento da resisténcia ao
desgaste, resisténcia a fadiga, aumento da dureza superficial e resisténcia a corrosao
de componentes industriais metélicos (CHAPMAN 1980; GONTIJO et all, 2004;
KARAKAN, ALSARAN e C- ELIK, 2003) como, por exemplo, acos de baixa liga. O
tempo de processo pode ser relativamente alto, porém consideravelmente inferior as
demais técnicas, sendo que o controle da temperatura ao longo de toda a peca tende
a ser um fator extremamente importante neste processo, em fun¢cdo do mesmo ser
caracteristicamente difusivo.

O processo de nitretacdo por plasma envolve diversas variaveis como tempo,
temperatura, presséo, mistura gasosa, corrente elétrica, tensdo e periodo da fonte de
poténcia, sendo que controle destas variaveis € fundamental para a determinacdo da
estrutura da camada nitretada.

A forma de aquecimento dos componentes a serem nitretados, na referida
técnica, pode ser de dois tipos distintos, a saber: a) aquecimento exclusivamente por

plasma, a partir do bombardeamento i6nico e demais espécies gasosas; e b)
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aguecimento a partir da utilizagdo de paredes quentes na camara de processamento,
bem como por plasma, caracterizando tipicamente a condicédo de fornos industriais de
nitretacdo por plasma. O primeiro caso é mais indicado para pecas de diametros
equivalentes pequenos, uma vez que a massa térmica das mesmas é pequena,
diminuindo o risco de gradientes térmicos ao longo da mesma. O segundo caso €&
indicado para pegas maiores e em quantidades elevadas, diminuindo-se assim a
ocorréncia de gradientes térmicos ao longo da carga e foi o utilizado para a realizacdo
do presente trabalho.

Um outro aspecto importante no processo diz respeito as caracteristicas
geométricas das pecas a serem nitretadas. Em pecas apresentando furos, para
determinadas condic¢des, ditadas pelas relagbes entre o diametro e o comprimento, a
descarga elétrica pode ndo adentrar nos mesmos completamente, podendo gerar
heterogeneidades na camada nitretada formada ao longo de todo o furo (PYE, 1994).
Um segundo aspecto igualmente importante na utilizacdo de descargas elétricas,
relacionado a ocorréncia de furos, diz respeito ao fenbmeno de céatodo oco
(BRUNATTO, 2000). Quando este efeito ocorre dentro de furos, verifica-se
normalmente um aumento no grau de ionizagdo da descarga elétrica.
Consequentemente, tal efeito resulta numa maior intensidade de bombardeamento
ibnico, numa maior taxa de ejecdo de atomos metalicos do substrato (“sputtering”) e
num aquecimento adicional da superficie da peca, podendo alterar as caracteristicas
da camada nitretada (KARAKAN, ALSARAN e C- ELIK, 2003; LI e BELL, 2002;2004).

Neste sentido, procurou-se aqui estudar a evolucdo da camada nitretada em
pecas contendo furos de diferentes diametros, visando determinar o grau de
homogeneidade com que a mesma evolui ao longo do comprimento de todo o furo. Os

resultados sdo discutidos procurando considerar a eventual penetracdo da descarga
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elétrica dentro dos furos estudados, em sua totalidade ou ndo, bem como se a mesma
evolui dentro do furo da condicdo de uma descarga elétrica linear ou plana para uma
descarga elétrica exponencial, também chamada de DECO (descarga elétrica de
catodo oco). Para tanto, amostras foram produzidas utilizando-se os acos ABNT 1010
e ABNT 1015. Tais materiais foram escolhidos para este trabalho em funcdo de
ambos apresentarem uma matriz predominantemente ferritica, o que facilita a
identificacdo da camada de difusdo, quando esta é atacada quimicamente com nital.
Além disso, a presenca de um material com matriz ferritica, quando da nitretacao,
possibilita a identificagdo de uma eventual formacdo da camada escura, conhecida
por braunita (decorrente ca transformacao eutetéide da austenita de nitrogénio), a
gual se forma entre a camada branca e de difusdo, fato este exclusivo quando a
nitretacdo da superficie estudada € realizada em temperaturas acima de 592 °C
(BRUNATTO, 1993). Deve-se enfatizar que neste trabalho, este fato foi usado como
indicador direto da eventual ocorréncia do efeito de catodo oco dentro dos furos
estudados, uma vez que tal efeito poderia resultar no aumento significativo da
temperatura da superficie do metal exposta ao plasma, conforme ja citado. Por fim,
procurou-se ainda determinar o grau de homogeneidade da nitretacdo em pecas

posicionadas estrategicamente ao longo do forno industrial utilizado.
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2-  FUNDAMENTOS DA DESCARGA ELETRICA

Esta revisdo tem por objetivo apresentar os aspectos relacionados a obtencao
de uma descarga elétrica em regime anormal com fontes de corrente continua de
tensao pulsada, comumente usada em processamento de materiais por plasma. Este
tipo de descarga elétrica ocorre no forno industrial a plasma utilizado para a realizacao
do presente trabalho. Enfase é dada & analise da influéncia dos parametros tenséo,
presséo e corrente na obtencdo da descarga bem como no processo de ionizagéo do

plasma.

2.1- ASPECTOS BASICOS DA DESCARGA ELETRICA

Segundo Brunatto (2000), a obtencdo de uma descarga elétrica luminescente
pode ser realizada de modo simples, bastando aplicar uma diferenca de potencial
entre dois eletrodos situados em um meio gasoso a baixa pressdo. O campo elétrico
provoca uma movimentacdo dos elétrons que devido a sua carga negativa, sao
acelerados pelo campo elétrico promovendo uma série de colisbes com espécies
neutras do gas provocando a ioniza¢cdo do mesmo. Dependendo da velocidade ou do
angulo de incidéncia com que estes elétrons atingem as espécies neutras do gas a
transferéncia de energia pode nao ser suficiente para provocar a ionizacdo podendo
apenas provocar a excitacdo ou dissociacdo. As espécies excitadas sdo as
responsaveis pelo aspecto brilhante da regido luminescente, as quais emitem fotons
de luz durante o relaxamento, caracterizando a luminescéncia tipica dos processos a
plasma.

Pode-se definir assim o plasma como sendo um gas parcialmente ionizado,
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com grau de ionizacdo da ordem de 10°, definicdo esta valida para os plasmas frios
(apresentando temperatura dos elétrons em torno de 2 a 5 eV), tipicamente utilizados
nos processos industriais de tratamentos superficiais (CHAPMAN, 1980). No
tratamento superficial de nitretacdo, o gas utilizado geralmente consiste de uma

mistura de nitrogénio e hidrogénio podendo conter também argénio.

2.2 - REGIMES DE DESCARGA

De acordo com Chapman (1980) e v. Engel (1965), as descargas podem ser
classificadas em descargas elétricas do tipo escuras e do tipo luminescentes, sendo
gue diferentes regimes, tais como towsend, subnormal, normal, anormal, de transicéo
e de arco (Figura 2.1), podem ser estabelecidos em funcdo do comportamento da
corrente elétrica a medida que se aplica a tensdo nos eletrodos. No processo de
nitretacdo por plasma, € de especial interesse o regime anormal por ser o Unico a
garantir o envolvimento total do catodo pela descarga (plasma), condicdo esta
imprescindivel para a realizagdo de um tratamento uniforme em toda a pec¢a, uma vez
gue € no catodo que as pecas sdo posicionadas. Além disso, neste regime, a corrente
varia de forma linear e diretamente proporcional com a tensdo aplicada. Em outras
palavras, este regime possibilita o controle adequado da corrente elétrica e,
consequentemente do nivel de aquecimento do catodo, atraves do mecanismo de
bombardeamento i6nico, a partir da tenséo aplicada entre os eletrodos. Tal regime é
garantido quando da aplicacdo de densidades de corrente acima de 2 mA/cm?
(CHAPMAN, 1980), sendo usual a operacéo neste regime para pressoes variando
entre 10 e 10 Torr (MASON e ALLOTT, 1994).

Conforme indicado na Figura 2.1, o trabalho da descarga em regime anormal
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apresenta o risco de mudanca para o regime de transi¢ao. Isto ocorre quando uma
determinada tensao critica do sistema é atingida. Neste caso, a descarga evolui para
0 regime de arco, resultando, assim, na interrupcao do tratamento. No regime de arco
a tensdo no sistema cai e a corrente elétrica cresce para valores infinitos.

Fontes de corrente continua com tenséo pulsada sdo normalmente utilizadas a
fim de evitar que a tensdo critica para o sistema seja ultrapassada e a descarga
evolua para o regime de arco. Estas fontes sdo verdadeiros conversores de corrente
continua em corrente pulsada onde a tensao na saida é regida pelo pulso. O periodo
do pulso, neste caso, é dividido em dois tempos distintos: a) tempo de pulso ligado; e
b) tempo de pulso desligado. Pelo fato da tensdo ser cortada de forma intermitente,
durante o tempo de pulso desligado a corrente no sistema € levada a zero, diminuindo

assim o risco de mudanca de regime para arco.
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Figura 2.1 — Curva caracteristica tensdo-corrente indicando os diversos regimes
de descargas elétricas (reproduzido de Vossen e Kern apresentado em
FONTANA, 1997)

Na figura 2.2 é apresentado um gréafico esquematizado do funcionamento de
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uma fonte de corrente continua de tensdo pulsada apresentando os dados da fonte
utilizada para a realizacdo do presente trabalho, com periodo de pulso de 2000 ps,

tempo de pulso ligado fixo de 200 us, tempo de pulso desligado de 1800 us e uma

tensdo de pico de 480 V.
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Figura 2.2 — Representacdo esquematica do funcionamento de uma fonte de
poténcia de tenséo pulsada com onda quadrada, para periodo de 2000 us sendo

1800 ps desligado e 200 ps ligado

Outro risco da descarga anormal evoluir para o regime de arco ocorre quando
da presenca de micro-arcos provenientes da facil ionizacdo de moléculas organicas
contidas no sistema. Para minimizar este efeito, faz-se uso de um procedimento de
limpeza da superficie sob “sputtering”, a partir de uma descarga a baixa pressdo de Ar

e Hz no inicio do processo.

2.3- POTENCIAL DO PLASMA

Um aspecto muito importante a ser considerado em uma descarga elétrica em

regime anormal € a distribuicdo do potencial ao longo da descarga como apresentado
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na Figura 2.3.

Como na regido luminescente o potencial € constante (potencial do plasma da
ordem de +10 V) e os campos elétricos, no sistema, ficam restritos ao redor dos
eletrodos, 0s quais caracterizam as bainhas, apenas 0s ions que aleatoriamente
atingem a interface plasma-bainha sao acelerados em direcédo ao eletrodo, ganhando
energia da ordem da diferenca de potencial verificada, no respectivo campo elétrico.

Devido ao campo elétrico existente na bainha catddica, os ions ao se
aproximarem da interface plasma-bainha sdo acelerados provocando uma série de
colisbes com espécies neutras do gas ao longo da bainha até alcancar o eletrodo.
Estas colisbes provocam transferéncias de cargas entre as espécies (mecanismo de
troca de carga) e/ou mudanca de potencial e energia cinética das mesmas (Fig. 2.3).
Ao ser formado um novo ion por uma reagao de transferéncia de carga simétrica, este
apresenta energia cinética efetivamente nula. Porém é acelerado devido ao potencial
da regido até atingir o catodo ou sofrer uma nova colisdo de troca de carga, motivo
este pelo que os ions que atingem o catodo possuem a energia inferior a queda de
potencial total da bainha.

A importancia do fendmeno de troca de carga na bainha reside no fato de que
ndo sdo somente os ions que atingem o catodo, com elevada energia, mas também
atomos e moléculas neutras, excitadas ou ndo (CHAPMAN, 1980).

O aquecimento do catodo, ou das pecas nele posicionadas, no
processamento por plasma, resulta do conjunto das espécies com elevada energia
cinética que nele colidem, gerando calor, através da transferéncia de energia quando
da colisdo com a superficie do catodo.

Na parte inferior da Figura 2.3 sdo apresentados alguns aspectos

complementares do sistema elétrico, tipicamente evidenciados em fornos/reatores de
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nitretagcdo por plasma. Neste caso, o anodo, constituindo-se na carcaga do reator ou
forno é aterrado, sendo ligado ao positivo da fonte. Consequentemente o potencial da
bainha anddica decresce do potencial do plasma até zero. Ja o catodo, conectado ao
negativo da fonte, apresenta um potencial correspondente a tensdo nele aplicada,
sendo que a diferenca de potencial na bainha catédica é dada pela diferenca entre o
potencial aplicado na fonte e o potencial do plasma. Na pratica, o potencial aplicado
pela fonte geralmente varia entre 300 e 800 V (BRUNATTO, 2000; SHARMA, 2006).

O 0~® 50 O 0.0 0.
i O o

I %500% 8550 %Jfoog
@0 090000 6°0°0

Regiiio luminescente ou Bainha
regidio equipotencial do anddica
plasma

Anodo

Bainha
catddica

+10V

480V I
@ ions (O Espécies neutras @ clétrons
Figura 2.3 - Distribuicédo do potencial do plasma na parte inferior da figurae o

mecanismo de troca de carga na bainha dos eletrodos na parte superior da
figura (Ap6és CHAPMAN, 1980)

Um dltimo aspecto a ser destacado, diz respeito aos eventos colisionais
envolvendo as espécies eletrbnicas na regido da bainha catddica. Nas descargas
envolvendo catodos planos, em que néo se verificam nem cavidades nem furos entre
as paredes do mesmo, o processo de ionizagdo na bainha catodica € considerado
praticamente inexistente, de modo que né&o se verifica um processo de multiplicacédo
exponencial de elétrons na referida regido. Neste caso, o aumento na densidade de

corrente em funcdo da diferenca de potencial aplicada é caracteristicamente linear.
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Tais descargas sao chamadas assim de descargas planas ou lineares, diferentemente

das descargas em que o efeito de catodo oco ocorre, conforme sera visto a frente.

2.4 - INTERACAO PLASMA SUPERFICIE

A Figura 2.4 mostra algumas das possiveis modificagcbes e eventos que o
bombardeamento do conjunto de particulas formado pelas espécies excitadas,

neutras e ions pode causar na superficie de um componente em tratamento.
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Figura 2.4 - Interacao das espécies do plasma com a superficie em tratamento

Pode-se observar que as espécies ao atingir um substrato podem (SCHAAF,
2002):
= Causar a ejecdo de atomos metalicos da superficie do substrato (fenbmeno
conhecido por "sputtering");
=  Provocar a emissdo de elétrons secundarios;

= Sofrer reflexao;
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=  Ser implantadas no interior das camadas atdmicas superficiais do substrato;

=  Causar rearranjos de ordem microestrutural no interior do material, aumentando a
densidade de defeitos deste (vazios, intersticiais, entre outros);

*»  Provocar aguecimento do componente;

=  Proporcionar rea¢des quimicas com o substrato, a partir da difusdo das mesmas
para o interior do material (¢ 0o caso da nitretacdo em acos, onde o nitrogénio
atdbmico difunde-se a partir da superficie reagindo com o ferro, formando assim as

fases nitretos de ferro);

Cabe destacar, por fim, a importancia da emissao de elétrons secundarios da
superficie do cétodo, pois estes, ao serem arrancados do catodo adentram em um
campo elétrico cuja diferenca de potencial os repele fortemente em direcdo a regido
luminescente. Sera visto na sequéncia que este grupo de elétrons € o principal

responsavel pela manutencao da ionizacdo na descarga elétrica.

2.5- REGIAO LUMINESCENTE

E na regido luminescente, ou no plasma propriamente dito, que ocorre a
formacdo das espécies ativas do gas, as quais sdo de grande importancia nos
tratamentos assistidos por plasma.

Os principais responsaveis pela criacdo destas espécies sdo os elétrons. Os
elétrons sdo geralmente originados no catodo e devido a sua carga negativa, sofre
acdo do campo elétrico aplicado junto aos eletrodos, alcancando a regido

luminescente com energia suficiente para provocar uma série de processos colisionais

com atomos e moléculas do gas.
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Elétrons de vérias energias podem estar presentes na regido luminescente. De
um modo geral os elétrons séo distribuidos em trés grupos distintos CHAPMAN,
1980):

= Os elétrons primarios: sédo elétrons de baixa energia presentes originalmente no
gas ou decorrentes do processo de ionizagdo na regido luminescente, sendo
caracteristicamente lentos e frios;

= Os elétrons secundarios: sdo o0s provenientes da regido catodica e, devido ao
campo elétrico nesta regido, atravessam a bainha alcancando a regido
luminescente com alta energia, energia esta suficiente para promover intensa
ionizacdo do gas;

= Os elétrons termalizados: sdo elétrons originalmente frios, tais como os primarios,
gue sao aquecidos, ganhando energia através de colisdes com elétrons

secundarios.

Na criacdo das espécies ativas destacam-se 0S seguintes processos colisionais
(CHAPMAN, 1980; RICARD, 1996):
lonizagao: e+Ar® e+e+Ar;
e+H,® e+e+Hy;
Excitacao: e+Ar® e+Ar;

e+H® e+Hy;

Relaxag¢&o: Ar® Ar+hn;
Hy ® Hy+hn;
Dissociacao: e+H,® e+ H+H;

Recombinacdo: e+ Ar" + parede ® Ar;

e+ Hy" + parede ® Hy;
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Sendo: Ar e H = 4&tomos de argonio e hidrogénio; H = molécula de hidrogénio; simbolo * =
espécie ionizada; e = elétron; simbolo ~ = espécie excitada; hn~ = quanta de luz.

O aspecto brilhante da regido luminescente se deve a emissdo de fétons
resultante do processo de relaxacdo de moléculas e/ou atomos excitados.

No processo de nitretacdo, o plasma € normalmente formado por uma mistura
gasosa contendo N2 e H, podendo conter também o Argbnio. A introducdo de
hidrogénio no plasma € justificada pelos seguintes motivos:

= Devido a seu carater redutor, pois o oxigénio, quando presente, reage
guimicamente com as espécies excitadas, eliminando-as. Além disso, o oxigénio
€ um forte formador de ions negativos e, portanto, um forte receptor de elétrons,
causando a diminuicdo da ionizacdo, bem como o esfriamento da descarga
elétrica;

= Por aumentar a estabilidade do plasma, pois o hidrogénio facilita o processo de

ionizacao, diminuindo os riscos de formagao de arcos.

Por sua vez, a introducéo de argbnio no plasma é justificada em funcdo da sua
grande massa, possuindo assim uma maior capacidade de transferéncia de energia
em processos colisionais. Este fato € muito importante quando do interesse de se usar
o efeito de bombardeamento iGnico para fins de aquecimento, pois componentes leves

apresentam baixa eficiéncia em termos de aquecimento.

2.6 - PARAMETROS DA DESCARGA ELETRICA E A BAINHA CATODICA

Visando um melhor entendimento dos efeitos dos parametros da descarga

elétrica sobre os fendbmenos envolvidos na bainha catdédica, Davis e Vanderslice
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(1963) (citados em ALLOTT, 1994; MASON, 1996; BRUNATTO, 2000), ao estudarem
a distribuicdo da energia dos ions colidindo com o catodo para um plasma de argénio,
concluiram principalmente que (CHAPMAN, 1980; BRUNATTO, 2000):
= O efeito da pressédo do gas sobre a distribuicdo de energia dos ions tende a ser
pequena se a tensao da descarga é mantida constante. Este € um resultado do
produto ckp (espessura da bainha catddica vezes pressao, respectivamente) o
gual é aproximadamente constante para descargas de corrente continua, de
modo que o nimero médio de colises por ion atravessando esta distancia (d) é
praticamente constante (ver Figura 2.3); e que
= O aumento da tensdo do catodo (para uma pressado constante) causa a
diminuicéo da espessura da bainha, de modo que uma proporcao relativamente

maior de ions de elevada energia alcancam o catodo.

Um importante resultado pratico disso é que o bombardeamento do catodo por
ions (ou espécies) de maior energia resulta num aquecimento mais efetivo do mesmo,
além de aumentar significativamente a taxa de atomos metalicos arrancados da
superficie, fenbmeno conhecido por “sputtering”.

Cabe ressaltar que os estudos realizados por Mason e Pichilingi (1994),
possibilitaram concluir que a regra empirica do produto dxp = constante(d = espessura
da bainha catddica e p=pressao), € apenas aproximada, uma vez que em Seus
estudos, para pressdes maiores variando entre 1 e 3,5 Torr e d < 0,1 cm, foram
constatadas evidéncias de que a energia média das espécies que bombardeiam o
catodo diminui com 0 aumento da pressao. Segundo os autores, para estas condicbes
de elevada pressao, a espessura da bainha catédica (d) ndo contrai linearmente com

0 aumento da pressao (BRUNATTO, 2000).
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2.7- DESCARGAS ELETRICAS EM COMPONENTES APRESENTANDO FUROS

Em pecas apresentando cavidades ou furos, diferentes comportamentos
podem ser evidenciados, dependendo das dimensfes da cavidade e dos parametros
da descarga, a saber:

= a descarga elétrica pode ndo adentrar no furo (Fig. 2.5a);

= adescarga elétrica pode adentrar parcialmente no furo (Fig. 2.5b);

» a descarga elétrica pode, além de adentrar completamente no furo, evoluir para
uma descarga elétrica de catodo oco, caso em que a descarga, conforme visto a
frente, € chamada de exponencial (Fig. 2.5¢); e

» a descarga elétrica pode adentrar totalmente no furo sem, no entanto, apresentar
o efeito de catodo oco (Fig. 2.5d). Neste caso, a descarga € chamada de linear ou

plana, conforme ja visto.

“glow” / descarga /—

elétrica linear ou
plana

“glow” / descarga
elétrica de catodo
0co ou exponencial

Figura 2.5 — Diferentes comportamentos da descarga elétrica em catodos
apresentando furos: a) a descarga ndo penetra; (b) a descarga penetra
parcialmente; (c) a descarga penetra totalmente com efeito de catodo oco; e (d)
a descarga penetra totalmente sem efeito de catodo oco (ap6s STORMZAND e
WU, 1999).
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2.7.1- Descarga Elétrica Linear Ou Plana

Este tipo de descarga é verificado em catodos macicos e planos que nao
apresentam qualquer tipo de cavidade ou furo, mas pode ocorrer também em pecas
apresentando furos, para determinadas condicbes em que o efeito de catodo oco nao
se verifica, desde que garantida as condigces minimas para a penetracdo da mesma
dentro do furo.

Conforme apresentado na sequéncia, considerando as diversas geometrias e
arranjos possiveis, quando da ocorréncia de componentes apresentando furos, o
efeito de catodo oco é verificado para produtos axp (a = espaco radial ou distancia
entre catodos, p = presséo) variando entre 0,375 e 3,75 cmTorr. Para valores deste
produto acima do limite superior, a descarga dentro do furo evolui para uma condic&o
plana ou linear. Para valores abaixo do limite inferior a descarga elétrica tende a ndo
ocorrer dentro do furo. No capitulo seguinte, detalhes adicionais sobre a ocorréncia de
descargas elétricas em furos, para estudos de nitretacdo por plasma, seréo

devidamente apresentados.

2.7.2- Descarga Elétrica de Catodo Oco

Todos os fundamentos da descarga elétrica, até aqui apresentados
(envolvendo descargas planas ou lineares), sado validos também para as descargas
elétricas exponenciais, também chamadas de descargas elétricas de catodo oco
(DECO), as quais podem ocorrer para determinadas condigcbes de geometria do
catodo e parametros da descarga, para componentes apresentando cavidades ou

furos.



35

Na Figura 2.6 tem-se representado esquematicamente (em um corte parcial) o
efeito de catodo oco semelhante ao que ocorre em furos ou cavidades e a respectiva
distribuicdo de potencial ao longo da descarga para uma mesma tensao aplicada de -
480 V. A parte externa ao interior das paredes catddicas, quando nado isolada
eletricamente, possui as mesmas caracteristicas de uma descarga linear (Fig. 2.6) e

devido a isso ndo é aqui apresentada.

Espaco entre

) catodos (a) B
WL |
0w / \
gy | d les B
430 ‘J“/ \—

Figura 2.6 - Representacdo esquematica do efeito de catodo oco para dois
cilindros concéntricos e independentes (parte superior dafigura) e a respectiva
distribuic&do de potencial ao longo da descarga para uma mesma tensao
aplicada de - 480 V (ap6s BRUNATTO, 2000)

O confinamento da descarga dentro de uma cavidade ou furo resulta em
ionizagdo e excitagdo muito mais intensas, levando a uma reducédo relativa das
espessuras das bainhas catddicas. Este fato deve-se ao potencial negativo das
bainhas, nas superficies opostas do catodo, que agem no sentido de repelir os feixes
de elétrons secundarios emitidos em cada uma das faces. Consequientemente, estes
elétrons atravessam toda a regido luminescente mantendo-se altamente energizados

e realizando um movimento tipicamente pendular (oscilatério) ao longo de toda a
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descarga, por acao do potencial negativo das respectivas bainhas (Fig. 2.6).

A maior eficiéncia de ionizacdo causada pelo movimento oscilatério dos
elétrons é principalmente devido a habilidade destes elétrons em promover ionizagédo
nas bainhas catodicas (BRUNATTO, 2000; KOLOBOV e TSENDIN, 1995). Uma vez
criados novos elétrons nas bainhas, estes sdo fortemente acelerados pelo campo
elétrico, intensificando o processo de ioniza¢ao na regiao luminescente. Quando uma
parcela significativa de ionizacdo ocorre nas bainhas, a producédo de novos elétrons
causa um aumento exponencial na densidade de corrente (BRUNATTO, 2000;
KOLOBOV e TSENDIN, 1995). Isto explica a diferenca entre a multiplicacéo linear de
elétrons verificada no plasma e a multiplicacdo exponencial causada pela ionizacao
nas bainhas, que é tipicamente atribuido ao efeito de catodo oco. Explica-se assim, 0
termo exponencial usado para definir estas descargas.

Somente apos ter perdido a maior parte de sua energia cinética, em funcéo
das colisbes de ionizacéo e de excitacdo, o elétron secundario se dirige para o anodo
por difusdo. Este efeito, caracterizado pelo aprisionamento dos elétrons de alta
energia entre as paredes do catodo, distingue basicamente a DECO de uma descarga
elétrica linear (KOLOBOV e TSENDIN, 1995; HASHIGUCHI e HASIKUNI, 1987).

Na pratica, considerando as diversas geometrias e arranjos possiveis, este
efeito € verificado para produtos axp (a = espaco radial ou distancia entre catodos,
p = pressao, ver Fig. 2.6) variando entre 0,375 e 3,75 cmTorr, sendo que descargas
homogéneas tém sido mantidas com sucesso para comprimentos superiores a
1200 mm. Para gases monoatdmicos, a faixa para a qual o efeito de catodo oco é
verificado pode ser alargada para até 10 cmTorr. Em termos de aquecimento, quando
da pratica de um tratamento térmico qualquer, ao se comparar 0s parametros tipicos

de uma descarga elétrica linear com os de uma descarga elétrica de catodo oco, para



37

um mesmo potencial aplicado na fonte, para se atingir uma mesma temperatura de
tratamento, por exemplo, 900 °C, verificar-se-a para o primeiro caso a necessidade de
se utilizar uma pressao de gas bem mais elevada, que no segundo caso. Este fato é
um resultado pratico do efeito de catodo oco no processo de aquecimento de
amostras, pois para uma descarga linear é necessario aumentar a oferta de atomos
neutros disponiveis para serem ionizados, 0s quais incidirdo com menor energia na
superficie do catodo, o que esta de acordo com o visto anteriormente. No caso de
uma descarga elétrica de catodo oco, para valores do produto axp pequenos,
tendendo ao limite inferior, o efeito de catodo oco torna-se bastante pronunciado, com
os elétrons realizando um grande namero de oscilacdes entre as bainhas ao longo da
regido luminescente.

Brunatto et.al. (2003, 2005) e Brunatto e Muzart (2007) estudaram o processo
de aquecimento de amostras cilindricas de ferro sinterizado apresentando A 10 x 10
mm, posicionadas em um céatodo central, sob efeito de uma descarga elétrica anular
(DECO, obtida a partir do posicionamento concéntrico de um catodo externo
cilindrico, circundante ao catodo central) em funcdo do tempo de pulso ligado, da
pressado e do espaco radial entre catodos, utilizando, para isto uma fonte de poténcia
CC pulsada, com periodo de 200 ns e tensdo de 460 + 10 V. Foram utilizadas as
seguintes variaveis: a) pressées de 0,5, 1, 2, 3, 4, 5e 6 Torr; e b) espaco radial
entre catodos de 3,2, 5,8 e 9,2 mm. Em seus estudos (BRUNATTO et.al. 2003, 2005
e BRUNATTO e MUZART, 2007), o autor conclui, que ha uma faixa de pressao que
otimiza o efeito de catodo oco em termos de aquecimento de amostras cilindricas,
ocorrendo entre 1 e 3 Torr, sendo que a medida que o0 espaco entre catodos é
diminuido, o valor de pressdo na qual este efeito é otimizado ende a mudar para

valores de pressdo cada vez maiores, na referida faixa de presséo. A titulo de
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exemplo, para uma condicao fixa utilizando-se tenséo de pulso de 460 V, presséo de
3 Torr, fluxo de 2 cm®/s, mistura de 80% Ar + 20% H, e tempo de pulso ligado de
40 s, foram verificadas temperaturas da ordem de 1270 °C (DECO com a= 3,2 mm),
1020 °C (DECO com a = 5,8 mm), 705 °C (DECO com a = 9,2 mm) e 600 °C (para
descarga linear, obtida com a auséncia de catodo externo circundante ao céatodo
central). Este exemplo evidencia de modo explicito a influéncia do efeito de catodo
oco no processo de aquecimento de amostras metalicas sob efeito de
bombardeamento iénico.

A especial atencdo dada aos estudos de descarga elétrica de catodo oco, no
presente trabalho, é devida ao fato de que, conforme j& citado, a descarga elétrica em
pecas contendo furos pode evoluir para uma condi¢cédo na qual o efeito de catodo oco
seja verificado. Tal fato ocorrendo tende a aumentar sensivelmente a temperatura da
peca e, portanto, da superficie da mesma, podendo exercer influéncia direta na
formacdo da camada nitretada, conforme serd visto na sequéncia, em funcédo da
eventual possibilidade de formacdo da camada escura, chamada de braunita, caso a

temperatura da superficie nitretada supere os 592 °C (BRUNATTO, 1993).
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3 - NITRETACAO POR PLASMA

Antes de apresentar alguns dos principais aspectos da nitretacdo por plasma
relevantes para o presente trabalho, fazse necessario fundamentar o estudo da

nitretacéo a partir do diagrama de equilibrio Fe-N.

3.1 - DIAGRAMA DE EQUILIBRIO Fe-N

O sistema Fe-N (HANSEM, 1958; FRISK, 1991; JACK, 1952; FIGUEIREDO,
1991; HONEYCOMBE, 1982), apresentado na Figura 3.1, € similar ao Fe-C
(HONEYCOMBE, 1982; CHIAVERINI, 1987) no que se refere as fases Fe-a (ferrita) e
Fe-g (austenita). As solubilidades maximas de nitrogénio na ferrita e na austenita sao

de 0,1 % N a 592°C e 2,8 % N a 650°C, em peso, respectivamente (BRUNATTO,
1994). Quanto as fases nitretos de ferro, obtidas em condi¢des de equilibrio, sdo de

especial interesse no setor metatmecanico as fases g-FesN2 e-Fe,.3N.

A fase e-Fe,3N (HC) é caracterizada por elevada dureza e consequentemente
mais fragil qguando comparada com a fase g-Fe;N (EDENHOFER, 1975). Apresenta
estabilidade térmica para temperaturas até 580 °C evoluindo para a fase g-FesN para
temperaturas superiores a esta. Apresenta faixa estequiométrica a temperatura
ambiente entre 5,75 a 11% N em peso (BRUNATTO, 1993).

A fase g-Fes;N (CFC) apresenta maior ductilidade na interface da camada
composta com a matriz comparativamente com a fase Fe,.3sN-e (EDENHOFER, 1975).
E a fase mais estavel do sistema Fe-N apresentando estabilidade térmica até a
temperatura de 650 °C a qual possui uma faixa estequiométrica entre 5,3 e 5,75 % em

peso.
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Figura 3.1 — Diagrama de equilibrio de fases Fe—N (WRIEDT et. all. 1993)

No sistema Fe-N, a austenita é estavel acima de 592°C. A esta temperatura e
2,35 % N, ocorre uma reacao eutetdide onde a austenita, g-Fe(N), se decompdem nas
fases Fe-a e g-FesN, para resfriamentos lentos, dentro do equilibrio (BRUNATTO,
1993) e em martensita, Fe-a(N), para resfriamentos rapidos a partir do campo
austenitico. Se a concentracao de nitrogénio for superior a 8,8%, a transformacéo na
martensita sera completamente evitada e toda a austenita sera retida a temperatura
ambiente como uma fase metaestavel (YANG, XUE-PING e RONGHUA, 2006).

A existéncia do ponto eutetdide neste sistema apresenta destacada
importancia, haja vista que em funcdo da temperatura eutetéide (592 °C), o processo
de nitretacdo por plasma pode ser dividido em duas categorias distintas, no caso a

nitretagdo em campo ferritico e a nitretagcdo em campo austenitico.
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3.2- TIPOS DE CAMADAS NITRETADAS EM ACOS EM FUNCAO DA

TEMPERATURA DE TRATAMENTO

Para os processos de nitretacdo por plasma € usual a utilizacdo de faixas de
temperatura dentro do campo ferritico do sistema Fe-N sendo comumente utilizadas
temperaturas que variam entre 500 e 580 °C (EDENHOFER, 1975; HIRSCH,
CLARKE e DA SILVA, 2007; YONG, JEON, 2003). Para nitretagcdo no campo ferritico
€ caracteristico a evolucdo de duas camadas distintas, a saber: camada composta
(também conhecida por camada branca) e camada de difusao.

A camada composta é formada na superficie do componente tratado, podendo
ser monoféasica constituida de g-Fe4N ou e-Fex.3N ou polifasica constituidas por ambas
as fases sendo esta Ultima indesejada devido a sua fragilidade. Esta camada €&
caracterizada por possuir elevada dureza sendo essencialmente constituida de nitreto
de ferro. Sua presenca é resultado direto da elevada concentracdo de nitrogénio
podendo ser totalmente suprimida para determinados percentuais de mistura gasosa
no plasma como sera apresentado posteriormente.

A camada de difusdo, também conhecida por zona de difuséo, esta situada
logo abaixo da camada branca e corresponde a profundidade de penetracdo do
nitrogénio para o interior do material. Nesta camada o endurecimento ocorre por dois
métodos diferentes, através de precipitados e pela presenca de nitrogénio em solugéo
solida. Na primeira regiao o podem ser encontrados precipitados em forma de agulhas
alongadas de g-FesN ou por agulhas curtas podendo tanto ser formado por e-Fez.3sN

e/ou a”’-Fe1sN2 (GONTIJO et. al., 2004).

Quando a nitretacdo ocorre no campo austenitico do sistema Fe-N, ou seja,

para temperatura de tratamento superior a temperatura de transformacdo a/gdo
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material tratado, uma camada intermediaria de aspecto escuro, quando atacada por
nital, aparece entre as camadas de difusdo e branca, resultante da transformacao
eutetéide da austenita de nitrogénio nas fases Fe-a e g-Fe4N, durante o resfriamento
desta logo apés o término do tratamento (EDENHOFER, 1975; METIN e INAL, 1987;
ROBINO, et al., 1983). Atentar ao fato de que a obtencdo desta camada escura
intermediaria tende a ser indesejavel pelo fato de reduzir a dureza da camada

nitretada como um todo, pela presenca da fase Fe-a. Deve-se enfatizar que a possivel

obtencéo desta camada nas amostras do presente trabalho tende a ser especialmente
importante na discussdo dos resultados, pois a mesma seria provavelmente
decorrente da evolugdo da descarga elétrica linear ou plana (originalmente realizada a
520 °C, conforme sera visto a frente), para a condicdo de uma descarga elétrica de
catodo oco, a qual poderia resultar facilmente em temperaturas de superficie
superiores a 592 °C, de acordo com os estudos de Brunatto (2000).

Gontijo et. al. (2004) estudaram a nitretacdo a plasma em descarga
luminescente pulsada em ferro a temperatura de 580 °C para 30, 60 e 90 minutos a
uma mistura gasosa de 80 % H, e 20 % N, em volume, a uma pressao de 400 Pa e
uma frequéncia de descarga de 9 kHz. Os autores relatam que foi observado a
transformagéo da austenita de nitrogénio (Fe-g) entre a camada branca e a zona de
difusdo de nitrogénio para tempos de 30 e 60 minutos, porém para o tempo de 90
minutos somente fragmentos da zona de transformacgédo austenitica foi observado e
uma possivel explicacdo, segundo os autores, é que esta fase se decompde na fase
g-FesN para tempos mais longos de nitretacdo. Os resultados revelaram também a
presenca de um filme fino de Fe,O3; cobrindo a camada de Fe3O,4 formada sobre as

camadas de eFez3N e ¢g-FesN. Relatam ainda que esta “austenita transformada”

diminui com o aumento do tempo de nitretacdo, porém, ndo explicam porque a
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“austenita transformada” pode ser formada abaixo da temperatura eutetéide. No
entanto, citam o trabalho realizado por Metin e Inal (1987) que afirmam que o
nitrogénio intersticial estabiliza a fase Fe-g para temperaturas abaixo de 590 °C, bem
como o trabalho de Kurny €. al. (1988) os quais afirmam que a fase Fe-gpode
ocorrer a temperatura ambiente quando de um répido resfriamento. Outra importante
informacao contida neste estudo diz respeito ao fato de que os autores observaram
gue a zona de difusdo é constituida por duas regides distintas: uma no topo, com a
mesma espessura para os trés tempos de nitretacdo, formada principalmente por
agulhas longas de ¢-FesN e uma segunda regidao ao fundo formada por agulhas
curtas de a2-FeigN2. A ocorréncia de uma regido rica em ¢g-FesN, com a mesma
espessura para os trés diferentes tempos, indica que esta fase € formada durante o
resfriamento.

Alves et. at. (2007) estudaram o efeito da taxa de resfriamento nas
propriedades de aco AISI 1010 nitretados a plasma. Amostras foram nitretados em
uma mistura gasosa de 20% de N, e 80% de H,, pressdo de 500 Pa, temperaturas
de 500 e 580 °C durante 2 horas. Para as amostras nitretadas a 500 °C os autores
relatam a presenca de uma camada branca de aproximadamente 4 nm e zona de
difusdo de aproximadamente 300 mm, porém com duas regifes distintas para
resfriamento rapido apresentando uma regido de aproximadamente 30 nm proximo
da camada branca onde nao foi encontrado nenhum tipo de nitretos e uma segunda
regido com a presenca de agulhas longas de g-FesN e agulhas curtas aZ2-FejgN,.
Para as amostras nitretadas a 580 °C observouse uma camada branca com
espessura de aproximadamente 17 mm, uma zona de transformacao de 23 nm e a
respectiva zona de difusdo com as mesmas caracteristicas da anterior para

resfriamentos lentos e rapidos. Uma informacgdo importante neste estudo diz respeito
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ao gradiente de temperatura obtida dentro da amostra. A diferenga entre a
temperatura préxima da superficie e a temperatura definida de processo a 4 mm de
profundidade foi de aproximadamente 10%. Neste caso, segundo os autores, as
amostras nitretadas a 580 °C alcancaram ou superaram a temperatura de
transformacdo austenitica de aproximadamente 590°C o que pode explicar a

presenca da zona de transformacéo entre a camada branca e a de difuséo.

3.3- INFLUENCIA DA MISTURA GASOSA NA FORMACAO DA CAMADA BRANCA

Um dos parametros mais importantes do processo de NPP é a composicéo do
plasma. Em funcdo da escolha adequada da mistura gasosa envolvendo a presenca
de N2 e Hy, é possivel prever e determinar qual a fase nitreto que constituira a camada
branca.

Para atmosferas de baixo teor de N, normalmente abaixo de 7% N, e balanco
de H,, a formacao da camada branca tende a ser suprimida apresentando somente a
formagéo da camada de difusdo. Neste caso, a temperatura de tratamento torna-se
fundamental, sendo que a supressdo total da camada branca é garantida para
temperaturas de tratamento ndo superiores a 450° C.

Em plasmas contendo entre 10 e 20 % N, em volume, ocorre formacéao de
camada branca predominantemente constituida pela fase ¢-FesN, cuja espessura
pode chegar a 10um, mesmo para longos tempos de tratamento.

Em atmosferas com teores de N, superiores a 20% predomina a formacao de
camadas brancas constituidas pela fase e-Fe, 3N e ¢-FesN caracteristicamente
polifasica, apresentando espessuras que podem chegar até 50 um (ASM Handbook,

Volume 4).
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3.4— NITRETACAO EM FUROS

E sabido que a nitretacdo por plasma dentro de furos pode apresentar
limitacbes por causa da instabilidade da descarga (KWON, LEE e YOO, 1988). Para
determinadas condi¢cdes geométricas e dimensionais da cavidade ou furo, associadas
aos demais parametros da descarga elétrica, a regido luminescente (“glow” ou o
plasma propriamente dito), podera adentrar parcialmente ou integralmente dentro do
furo, conforme ja visto.

Estudos de nitretacdo por plasma em furos tém possibilitado determinar
condicOes praticas para as quais a descarga elétrica adentra em furos. De acordo com
Pye (1994), onde séo descritas as relagdes entre o diametro do furo e a espessura da
bainha catddica (d = espessura da bainha catddica, ver Fig. 2.6), valem as seguintes
relacoes:

= Para condicdes de espessura de cavidades e/ou diametros de furos inferiores a
duas vezes a espessura da bainha catodica, verifica-se a ndo penetracdo da
descarga e, portanto, ndo ccorre nem a descarga plana, nem a descarga de
catodo oco;

= Para espessuras e diametros superiores a quatro vezes a espessura da bainha
catddica, a descarga elétrica penetra totalmente ao longo da profundidade do furo
ou cavidade (descarga plana), sem evoluir para uma descarga elétrica de catodo
0cCo;

= Para espessuras e diametros intermediarios, variando entre duas e quatro vezes
a espessura da bainha catédica, verifica-se a ocorréncia do efeito de catodo oco.

Ainda de acordo com Pye (1994), ha uma regra pratica envolvendo as

dimensdes do furo e a profundidade com que a descarga pode penetrar no mesmo.
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Pye (1994) identifica que esta relagdo (diametro: profundidade) é de 4:1, ou seja, a
profundidade com que a descarga poderia penetrar num furo seria quatro vezes o seu
diametro. Esta regra se aplica tanto para furos cegos como para furos passantes. Por
sua vez, para diametros de furos muito grandes, onde ndo héa restricdo para a
evolucao da descarga, esta regra nao é valida, pois a nitretacdo neste caso tende a
ocorrer de forma homogénea para relacées maiores (ex.: 6:1).

De Souza e Alves (1997) estudaram o0 superaquecimento de pecas
apresentando furos cilindricos cegos durante o processo de nitretacdo por plasma.
Este estudo procurou detalhar a diferenca de gradientes de temperatura entre a
superficie externa e o fundo de furos cegos cilindricos apresentando 3 diametros
distintos, no caso 3, 6 e 10 mm e 4 comprimentos diferentes, no caso 2, 5, 10, 15 e
17 mm em pecas de aco inoxidavel AlSI 304. As nitretacdes ocorreram em atmosfera
de 80% H; e 20% Ny, pressao de 1000 Pa e temperatura de 773 K por 2 horas. Foi
observada uma diferenca superior a 45 °C entre a superficie e o fundo do furo para
amostra de 10 mm de diametro e 17 mm de profundidade. Segundo os autores esta
diferenca poderia ser atribuida ao efeito da razdo entre a area da superficie e ao
volume dos diferentes pontos das amostras. E concluido também que o efeito de
superaquecimento tende a ser mais efetivo quando do uso de niveis de pressdo mais
elevados, podendo alterar as caracteristicas da camada nitretada.

Kwon, Yoo e Lee (1988) estudaram as caracteristicas da nitretacdo por
plasma em descarga pulsada em superficies externas e internas de furos. Realizaram
também um comparativo entre descarga linear com tensao pulsada e continua a fim
de evidenciar a eficiéncia e a profundidade da penetracdo da nitretacdo em pecas
contendo furos. Para isto, amostras hexaedras de 35 x 20 x 105 mm, com furos de

didmetros de 3, 4 e 5 mm foram nitretados a 500 °C durante 6 horas. Os autores
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relatam que a taxa de crescimento da nitretacdo foi mais lenta na superficie externa
do furo que na superficie interna dos furos. Isto, segundo os autores, pode ser
explicado pelas diferencas entre as taxas de ionizacdo e a presenca do fenémeno de
catodo oco. Evidenciam ainda que, a maior penetracdo nos furos nitretados foi obtida

no processo com tensao pulsada.
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4 -PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Este capitulo trata dos procedimentos adotados neste trabalho. Para atingir os
objetivos propostos, procurou-se dividir o presente trabalho em trés partes distintas, a
saber:

- Confeccgédo das amostras e corpos de prova;
- NPP das amostras;
- Caracterizacdo das amostras nitretadas;

Estas etapas serdo descritas de forma detalhada na sequiéncia.

4.1 - CONFECCAO DAS AMOSTRAS E CORPOS DE PROVA

4.1.1 - Matéria-Prima

Dois materiais diferentes foram utilizados para a realizacdo do presente
trabalho. Um primeiro conjunto de amostras (agco ABNT 1010) foi produzido visando a
realizacdo do estudo da determinacdo da homogeneidade da nitretacdo em pecas
uniformemente distribuidas ao longo do forno (estudo 1) e do estudo da
homogeneidade da camada nitretada ao longo de furos de diferentes diametros
(estudo 2). Um segundo conjunto de amostras (aco ANT 1015) foi produzido visando
detalhar o estudo 2, no caso, o estudo da homogeneidade da camada nitretada ao
longo de furos de diferentes diametros (estudo 3).

Para a confeccdo de um primeiro conjunto de amostras, foi utilizado como
matéria-prima, aco de baixo-carbono apresentando especificagdo ABNT 1010,

fornecido na condicdo esferoidizado. Na Tabela 1 é apresentada a faixa de
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composicao de cada elemento quimico, esperada para o respectivo aco.

Tabela 1 - Composic¢do quimica esperada para o aco ABNT 1010

Elemento quimico % Minimo (em peso) % Maximo (em peso)
C 0,08 0,13
Mn 0,30 0,60
P 0,00 0,04
S 0,00 0,05

Para o segundo conjunto de amostras, foi utilizado como matéria-prima, aco de
baixo-carbono apresentando especificacdo ABNT 1015, fornecido na condic&o

recozido pleno, cuja composicao quimica esperada é apresentada na Tabela 2.

Tabela 2 - Composicao quimica esperada para o aco ABNT 1015

Elemento quimico % Minimo (em peso) % Maximo (em peso)
C 0,13 0,18
Mn 0,30 0,60
P 0,00 0,04
S 0,00 0,05

4.1.2 — Corpos-de-Prova e Amostras

Dois conjuntos distintos de amostras cilindricas foram produzidos: a) amostras

de aco ABNT 1010; e b) amostras de aco ABNT 1015.
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Ambos o0s conjuntos de amostras foram embutidos em corpos-de-prova
confeccionados em aco ABNT 4144. Os corpos-de-prova apresentando geometria e
dimensdes indicadas na Figura 4.1, possuem o objetivo especifico de possibilitar a
fixacdo das amostras no dispositivo usual de nitretac&o utilizado no reator industrial.

Apo6s serem embutidas, as amostras constituidas do aco ABNT 1010 foram
usinadas por eletroerosédo a fio, visando a obtencdo de furos passantes, no
comprimento de 102 mm, em trés diferentes diametros, a saber. 2,5 mm, 7,0 e
11,0 mm. Estes diametros foram escolhidos pelo fato de serem usualmente
empregados em componentes mecanicos nitretados por plasma, utilizados em
bombas injetoras de motores diesel. Neste primeiro conjunto de amostras, foram
confeccionados um total de 27 corpos-de-prova, sendo nove para cada diametro de
furo a ser estudado.

O mesmo procedimento foi adotado para o segundo conjunto de amostras,
sendo que neste caso, apdés embutimento, as amostras constituidas do aco
ABNT 1015 foram usinadas para os diametros de 2,5, 3,75, 5,0 e 7,0 mm (JA),
totalizando 1 corpo-de-prova para cada diametro a ser estudado. A ado¢éao dos novos
diametros de 3,75 e 5,0 mm procurou definir um intervalo mais estreito no sentido de
refinar a faixa na qual a descarga elétrica pode ou ndo adentrar nos respectivos furos.

Na Figura 4.1 sdo apresentadas também as posicdes de corte para a
caracterizacdo das amostras para o estudo da evolugcdo da camada nitretada assim
como a posi¢cao onde o termopar foi colocado no corpo-de-prova de diametro 2,5 mm
a uma distancia de 35 mm da superficie externa do corpo de prova. Os pontos 1
(corte a 2 mm da superficie externa do furo), 2 (a 27 mm da superficie) e 3 (51 mm da
superficie) foram utilizados para medicdes dos perfis de microdurezas nos trés estudos

realizados. No entanto, o ponto 3 foi utilizado também para todo estudo da evolucéo
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da homogeneidade da camada nitretada ao longo do forno.

1 2 3 e Corpo de prova
| 1 aco ABNT 4144

- !

4l v v v Amostras em ago
y Wiz ABNT 1010 e
. aco ABNT 1015

[ Termopar

Figura 4.1 - Representacdo de uma amostra genérica (secao transversal
achurada) embutida no corpo-de-prova a ser nitretado identificando os pontos
decortel,2e3

4.2. NITRETACAO POR PLASMA DAS AMOSTRAS

O processo de NPP foi realizado em um forno industrial Eltropuls (Fig. 4.2)
constituido de uma camara com capacidade para 660 pecas por carregamento
divididas em 11 niveis de 60 pecas cada. Este reator apresenta a caracteristica de um
forno a plasma, onde o aguecimento das amostras para a temperatura de tratamento
€ realizado por dois meios distintos: a) utilizacdo de parede quente ao longo de toda a
parte interna da camara, onde sdo usadas resisténcias elétricas, as quais sdo
reguladas na temperatura de 350 °C, visando a minimizacao de gradientes térmicos; e
b) uso do plasma, onde por meio de bombardeamento iGnico dos corpos-de-prova
posicionados no catodo, atinge-se a temperatura final de tratamento.

A realizacdo de vacuo, na camara de descarga elétrica do forno, é obtida

através de uma bomba mecanica de duplo estagio, com um vacuo limite de 10 Torr.
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A entrada e saida de gases sao realizadas pela parte inferior do reator enquanto que

um sistema de circulacao esta localizado na sua parte superior (Fig. 4.4).

Figura 4.2 — Fotografia do reator utilizado no presente trabalho

Uma fonte de poténcia do tipo pulsada, com poténcia nominal de 100 kVA,
alimenta o processo, visando a obtencdo da descarga elétrica. O sistema elétrico é
constituido por dois eletrodos. O eletrodo positivo, constituindo-se no anodo, €
conectado na carcaca do forno, estando a mesma aterrada. Por sua vez, o eletrodo
negativo, denominado de catodo, constitui-se no dispositivo onde os corpos-de-prova
(amostras) séo posicionados.

As amostras foram nitretadas durante 24 horas em forno de nitretacdo por
plasma em atmosfera contendo Ar, H, e N,. Foi empregada uma descarga
luminescente pulsada com as seguintes condi¢cdes de tratamento: temperatura de

520 °C, periodo do pulso de 2000 us, para um tempo de pulso ligado de 200 ps e,
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consequentemente, um tempo de pulso desligado del800 ps. A mistura gasosa
utilizada foi de 47% N, 23% H, e 30% Ar, em volume, a pressao de 3,5 Torr. Esta
condicdo de nitretacdo foi escolhida por adotar os mesmos parametros wsualmente
utilizados em producéo seriada de pecas nitretadas por plasma.

O controle de temperatura foi realizado através de um termopar colocado
em um corpo-de-prova (Fig. 4.1) na amostra apresentando furo de diametro de
2,5 mm posicionado no nivel inferior do forno de nitretacdo (nivel 10). O termopar foi
acondicionado a uma distancia de 3,5 mm da superficie externa do furo. Isto
possibilitou controlar a evolucdo da temperatura para a amostra durante todo o tempo
de processo, visto que o0 sensor do termopar estava encostado na superficie externa

da amostra.

4.2.1 Estudo 1 - Homogeneidade da Camada Nitretada para Pecas Uniformemente

Distribuidas ao Longo do Forno (Conjunto 1 de Amostras — Aco ABNT 1010)

Nesta etapa procurou-se analisar o grau de homogeneidade da camada
nitretada para pecas uniformemente distribuidas ao longo do forno (reator), uma vez
que o projeto do mesmo apresenta entrada e saida de gases na parte inferior e
sistema de circulacdo na sua parte superior.

Para este estudo foi considerada a disposi¢éo das amostras ao longo do forno.
Foram estrategicamente selecionados trés niveis ao longo do forno, sendo um na
parte superior (nivel 1), um na parte inferior (nivel 10) e um médio (nivel 5). Em cada
nivel foram colocados nove corpos divididos em trés conjuntos distintos, posicionados
a 120° contento cada um, uma amostra de cada diametro estudado (2,5, 7,0 e

11,0 mm).
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Figura 4.3 — Representacéo esquematica mostrando a disposicéo das pecas nos

diferentes niveis do reator

Para este estudo, todas as amostras posicionadas de acordo com o descrito na
Figura 4.3 foram cortadas em uma seccao transversal a 51 mm da superficie externa
do furo (ver ponto 3 da Fig. 4.1), gerando uma amostra por corpo-de-prova. Cada
amostra foi caracterizada, pelas diferentes técnicas detalhadas na seqiéncia, em trés
posicOes equidistantes ao longo do diametro (de acordo com a Fig. 4.4), obtendo-se o
desvio padrédo e a média (n) para cada amostra (n= 3; n = nimero amostral de
caracterizacdo). O tratamento estatistico adotado possibilitou a apresentacdo dos
resultados em dois grupos distintos, a saber:

= desvio padrdo e a média das médias (n’) de cada amostra, para cada diametro
de furo, para cada nivel (1, 5 e 10) considerado no forno (0’ = 3; N’ = nimero
amostral de média);

= idem ao item anterior para cada posicédo angular (0, 120 e 240°) considerada no

forno.
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120°

Figura 4.4 — Corte transversal mostrando os pontos utilizados para analise

422 Estudo 2 - Homogeneidade da Camada Nitretada ao Longo dos Furos

(Conjunto 1 de Amostras — Aco ABNT 1010)

Nesta etapa procurou-se analisar o grau de homogeneidade da camada
nitretada ao longo dos furos, para trés didmetros iniciais estudados (2,5 , 7,0
11,0 mm). Para isto foram utilizados os nove corpos de prova do estudo anterior que
foram posicionados na parte intermediaria do reator (nivel 5), sendo trés de cada
diametro em estudo, posicionados a cada 120° uns dos outros, conforme Figura 4.3.

Para este estudo, os corpos de prova posicionados no nivel 5 do forno
conforme apresentado na Figura 4.3 foram cortados em uma secc¢do longitudinal
conforme identificado na Figura 4.5, gerando uma amostra por corpo-de-prova.

Cada amostra foi caracterizada, pelas diferentes técnicas detalhadas na
sequéncia com pontos em duas posicées equidistantes ao longo do diametro e,
exceto para perfis de microdureza, com analise no sentido longitudinal a cada 3 mm

até a profundidade de 51 mm totalizando 17 pontos. Excepcionalmente para as



56

amostras com furos de diametro 2,5 mm, foram realizadas medi¢6es adicionais a cada
milimetro até uma profundidade de cinco milimetros de profundidade do furo.

Para determinar os perfis de microdureza, a caracterizacao foi realizada em
trés posicbes ao longo do comprimento do furo a 2, 27 e 51 mm de distancia da
superficie externa do furo com profundidade de analise de 1200 um e com distancia
de 100 um entre impressdes conforme mostra a Figura 4.5, obtendo-se a média (n) e
desvio padrdo para cada ponto de analise (n = 2; n = numero amostral de
caracterizacao por ponto)

O tratamento estatistico adotado possibilitou a apresentacdo dos resultados
com o desvio padrdo e a média das médias (n’) de cada amostra, para cada posi¢ao

de cada diametro de furo (n’ = 3; n’ = nimero amostral de média);
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Figura 4.5 — Corte longitudinal identificando a posi¢cdo das impressdes de

microdurezas

4.2.3 Estudo 3 - Homogeneidade da Camada Nitretada Ao Longo dos Furos

(Conjunto 2 de Amostras — A¢co ABNT 1015)

Este estudo foi realizado com o objetivo de refinar os resultados obtidos no
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teste anterior, procurando evidenciar o comportamento da camada nitretada para
furos entre 2,5 e 7,0 mm. Para isto novas amostras foram produzidas, com furos
passantes de 2,5, 3,75 e 5,0 mm. Neste caso as amostras foram confeccionadas em
aco ABNT 1015 na condicéo recozido pleno. Um novo carregamento foi realizado
utilizando o mesmo reator do processo anterior e com as mesmas condicdes
conforme apresentado anteriormente.

As amostras, uma de cada diametro de furo, foram todas dispostas numa
mesma posic¢ao intermediaria do reator (nivel 5) colocadas lado a lado.

A caracterizacdo das amostras constou do mesmo procedimento adotado no
estudo anterior, com cortes longitudinais e caracterizacdes ao longo do comprimento
do furo conforme apresentado na Figura 4.5.

O tratamento estatistico adotado possibilitou a apresentacdo dos resultados
com a média e desvio padréo para cada amostra, em cada posicdo de cada diametro

de furo (n = 2; n = nUmero amostral);

4.3. CARACTERIZACAO DAS AMOSTRAS NITRETADAS

O procedimento de caracterizacdo das amostras constituiu-se das seguintes
etapas:

- Preparacao dos corpos de prova:

- Obtencéo da composi¢cado quimica por espectrofotometria;

- Microscopia eletronica de varredura (MEV);

- Microscopia Gtica;

- Microdureza;

- Difratometria de Raios-X.
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4.3.1 Preparacédo dos Corpos de Prova

A preparacdo das amostras para exame metalografico constou das seguintes
etapas: a) revestimento com uma camada de cobre por um processo galvanico; b)
corte com discos de diamante; ¢) embutimento em baquelite; d) lixamento em lixas de

granulometria de 120, 240, 400 e 600; e) polimento em pasta de diamante 1 mm; e f)

ataque com reagente nital a 2%.

4.3.2 Determinacao da Composicdo Quimica da Matéria-Prima

Para determinar a composicdo quimica do material a ser utilizado foram
preparadas trés amostras de aco ABNT1010 e trés amostras para o aco ABNT 1015.
Esta analise foi realizada via espectrofotometro de emissdo Otica simultaneo por
centelhamento, Fabricante Spectro, modelo Spectrolab LAX-X7.

A determinacdo do percentual de carbono no aco foi executada por queima
direta no equipamento Quimitron modelo QCS 7000, com escalas de medicdo de
carbono entre 0,0001 a 6% obtida através de espectrofotbmetro de emissédo 6tica

marca Spectro.

4.3.3 Caracterizagéo por Microscopia Otica

Para a determinacdo da camada nitretada utilizou-se um microscopio optico da
marca Olympus, modelo BX51M, com ampliagbes de 200x, procurando-se enfatizar
as principais caracteristicas das camadas, branca e de difusédo, obtidas para cada

condicdo estudada. Esta técnica foi também utilizada para determinar a profundidade
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na qual os precipitados alongados de nitreto de ferro podem ser observados na zona

de difusdo. Neste caso foi utilizado o aumento de 500x.

4.3.4 Caracterizacao por Microscopia Eletrénica de Varredura

Esta técnica foi utilizada com o objetivo apresentar as caracteristicas da
camada nitretada com énfase na determinacéo da espessura da camada branca. Para
tanto, utilizou-se de um microscépio eletrbnico de varredura (MEV) modelo FEI
Quanta 200 ambiental (baixo vacuo) equipado com EDS Oxford modelo 6427 com
resolucéo de 137 eV. Na determinacdo da espessura da camada branca a ampliacéo

de 5000x foi utilizada.

4.3.5 Caracterizacao dos Perfis de Microdureza

Esta técnica foi adotada com o propésito de determinar a profundidade da
camada nitretada para os diferentes diametros utilizados nos diferentes estudos. Para
isto utilizou-se um microdurdémetro automatico LECO modelo LM 700 AT e carga de

300 gramas, seguindo norma técnica ASTM E384-04.

4.3.6 - Difracao de Raio-X

Com o objetivo de caracterizar as fases presentes sobre a camada nitretada,
amostras foram confeccionadas e analisadas também por difratometria de Raios-X. As
medidas foram feitas num difratbmetro Shimadzu d7000, disponivel no LORXI

(Laboratdrio de Optica de Raios-X e Instrumentag&io) do departamento de Fisica da
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UPFR. Para esta andlise foram preparadas apenas as amostras com furos de
diametros de 11 mm. Para os didmetros menores este teste ndo foi possivel realizar
devido as restricbes do sistema de difracdo do aparelho utilizado apresenta para
medi¢Bes em superficies ndo planas. Neste procedimento foi utilizado um gerador de

tensdo de 40 kV e varredura na geometria 2?.
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5 - RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 - ESTUDO 1 - HOMOGENEIDADE DA CAMADA NITRETADA EM PECAS
UNIFORMEMENTE DISTRIBUIDAS AO LONGO DO FORNO (CONJUNTO 1

DE AMOSTRAS — ACO ABNT 1010)

Nesta etapa procurou-se analisar como a camada branca e de difusao se
apresenta ao logo do forno industrial a plasma utilizando-se de pecas de diferentes
didametros, uniformemente distribuidas ao logo do mesmo, considerando a

alimentagdo dos gases.

5.1.1 Caracterizacdo da Matéria-Prima

A Figura 5.1 apresenta o resultado da analise metalogréafica para as amostras

confeccionadas em aco ABNT 1010 na condigédo esferoidizada.

—

Figura 5.1 — Microestrutura do ago ABNT 1010 utilizado na confecc¢ao das

amostras

Note-se a presenca de carboneto de ferro (cementita) distribuida ao longo dos
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contornos de grao da matriz ferritica. A composi¢cdo quimica do material utilizado é

apresentada na Tabela 3.

Tabela 3— Composicao quimica (% em peso) do aco ABNT 1010

Elemento quimico % Esperado % Encontrado
C 0,08-0,13 0,09
Si - 0,04
Mn 0,3-0,6 0,4
P 0,04 max. 0,017
S 0,05 max. 0,019
Fe balanco balanco

Andlise de perfis de microdureza das amostras de aco ABNT 1010 na condicao
esferoidizada antes de se proceder ao tratamento nitretacdo indicam que o material
base ABNT 1010 apresenta valores de dureza média de HV; 3 130 com desvio padrao

de s =15.

5.1.2 - Caracterizacdo da Camada Branca Através de Microscopia Eletrbnica de

Varredura

A caracterizacdo da camada branca por microscopia eletrénica de varredura foi
realizada com o objetivo de determinar a homogeneidade com que ela se apresenta
ao longo do reator, para as amostras nitretadas de diferentes diametros estudados,
posicionados estrategicamente ao longo do reator.

A Figura 5.2 apresenta o grafico de desenvolvimento da espessura da camada
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branca ao longo do forno para as amostras representando os trés diferentes diametros
em estudo (2,5, 7,0 e 11,0 mm), dispostas nos trés diferentes niveis (1, 5 e 10) do
forno. Estes resultados foram obtidos através de MEV com ampliacdo de 5000x.
Todas as medidas indicadas foram realizadas na posi¢ao central ao longo da geratriz

do furo, ou seja, a 51 mm das superficies externas da amostra.
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Figura 5.2 - Espessura da camada branca para o conjunto de amostras

posicionadas nos niveis 1,5 e 10 do forno

O estudo mostrou que a camada branca evolui de forma heterogénea para os
diferentes didmetros estudados, uma vez que para o diametro 2,5 mm a formacéo da
camada branca foi totalmente suprimida independentemente dos niveis em que elas
estavam posicionadas. O mesmo, no entanto, ndo foi observado para as amostras
apresentando furos de diametros maiores. Para estes diametros a camada branca foi
observada em todas as amostras examinadas, apresentando para os furos de

didametro de 7,0 mm uma espessura média de 8,0, 8,2 e 8,0 mm para os niveis 1, 5 e

10 respectivamente com um desvio padrdo de s = 1,5 nm e para as amostras com
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furos de didmetro 11,0 mm uma espessura média 8,2 , 8,1 e 8,2 mm com desvio
padrdo s = 1,5 para os niveis 1, 5 e 10 respectivamente foi encontrada.

A Figura 5.3 apresenta o gréafico de evolucao da espessura da camada branca
ao longo do forno para os trés diferentes diametros em estudo (2,5, 7,0 e 11,0 mm),

dispostas nas trés diferentes posi¢cdes angulares (0, 120 e 240°) do forno.
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Figura 5.3 — Espessura da camada branca para o conjunto de amostras

dispostas nas posi¢cdes angulares 0, 120 e 240° do forno

Esta andlise apresentou resultados similares aos apresentados na figura 5.2.
N&o houve diferencas consideraveis na evolugdo da camada branca para amostras de
mesmo diametro, em funcéo da posicdo angular em que estavam dispostas. Para 0s
diferentes diametros, no entanto, os resultados apresentaram-se de forma
heterogénea. Para o diametro de 2,5 mm a camada branca foi totalmente suprimida
para todas as posi¢c0es. Ja para os furos de diametros de 7,0 mm a espessura média
encontrada para a camada branca foi 8,1, 8,0 e 8,1 um para as posi¢cdes 0, 120 e

240° respectivamente com desvio padréo s = 1,5 um e para as amostras com furos de
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didametros 11,0 mm, a espessura média encontrada foi de 8,1, 8,1 e 8,3 um para as
posicdes a 0, 120 e 240° respectivamente e mesmo desvio padréo.

A Tabela 4 apresenta o resumo dos resultados obtidos no estudo da espessura
da camada branca sob o ponto de vista da reprodutibilidade dos resultados para

amostras estrategicamente posicionadas ao longo do forno.

Tabela 4 — Resultado do estudo da reprodutibilidade da espessura da camada

branca para amostras posicionadas estrategicamente ao longo do forno

Espessura da camada branca (um).
Posicao no reator

@ 2,5mm @ 7,0 mm 11,0 mm
Nivel 1 0 8,1 8,0
Nivel 5 0 8,1 8,2
Nivel 10 0 7,9 8,4
Média dos niveis 0 8,0 8,2
Angulo 0° 0 8,1 8,2
Angulo 120° 0 8,0 8,3
Angulo 240° 0 8,0 8,1
Média dos angulos 0 8,0 8,2
Média total 0 8,0 8,2

Fica evidenciado a partir dos resultados da Tabela 4 que para os diametros
pequenos, como o de 2,5 mm aqui estudado, ndo h& formacdo de camada branca,
porém fica evidente a formacdo para diametros maiores. Este resultado é forte
indicativo de que a descarga ou o plasma propriamente dito ndo entrou no furo de
didametro pequeno. Por outro lado, os resultados indicam elevada reprodutibilidade no
processo de nitretacdo para as amostras estrategicamente posicionadas em termos
de espessura de camada branca.

A Figura 5.4 mostra o MEV da superficie de uma amostra com furo de 2,5 mm
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de diametro onde a auséncia da camada branca é verificada. Pode-se notar também a

auséncia de nitretos precipitados na regido logo abaixo da superficie tratada.

Revestimento
de cobre

Figura 5.4 - MEV da seccéo transversal de uma amostra com furo de diametro
2,5 mm com ampliacdo de 1000x

Este resultado ndo descarta completamente a formacdo de uma camada de
difusdo uma vez que esta pode estar presente na amostra a partir da difusdo de N
para teores inferiores ao limite de solubilidade deste no aco. Tal hipétese sera
analisada com maior detalhamento a partir dos resultados obtidos junto aos perfis de
microdureza, os quais podem indicar alteracées de dureza da matriz de Ferro pelo
Nitrogénio.

Por outro lado, as Figuras 5.5 (a e b) apresentam respectivamente para furos
de 7,0 e 11,0 mm a microestrutura caracteristica de superficie apresentando
tratamento de nitretagdo. Em ambos os casos podem-se notar a formacdo de camada
branca, a qual se apresenta de forma bastante irregular ao longo de toda a secc¢ao

circular dos respectivos furos.
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Camada branca

Revestimento de cobre

Figura 5.5 - MEV da seccéo transversal junto a superficie nitretada para: a)

amostra de diametro 7,0 mm; e b) amostra de diametro 11,0 mm

Em todos os diametros de furos estudados néo foi observada qualquer evidéncia de
transformacéao eutetdide do sistema Fe-N, 0 que permite presumir que a temperatura
de nitretacdo junto as superficies expostas ao plasma nao atingiu 0 campo austenitico
deste sistema sendo um forte indicativo também de que a descarga elétrica ndo
evoluiu para uma tipica descarga elétrica de catodo oco, a0 menos para uma
condicdo que resultasse num aquecimento da superficie nitretada a uma temperatura
superior a 592 °C. Esta afirmacdo é fortemente fundamentada nos resultados de
medicao de temperatura da amostra apresentando furo de 2,5 mm, conforme pode ser
observado na Figura 5.6, na qual a mesma apresentou homogeneidade de
temperatura de tratamento, de 520 °C, ao longo de todo o processo de nitretacéo,
apesar da mesma apresentar teoricamente as condi¢cfes tipicas para desenvolver no
interior do furo uma DECO (produto axp = 0,88 cmTorr), conforme visto anteriormente.
Também pode ser confirmado pelos estudos realizados por Gontijo (2004) e por Alves
(2007) onde amostras de ferro puro e aco AISI 1010 foram nitretadas a uma

temperatura de 580 °C apresentando a zona de transformacdo austenitica em
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ambos 0s casos.
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Figura 5.6 — Grafico da evolucdo da temperatura da amostra apresentando furo

de 2,5 mm ao longo do tempo de processo de nitretacdo a plasma

5.1.3 Caracterizacdo da Profundidade da Camada Nitretada através de Microscopia

Otica

Este estudo foi realizado com o objetivo de determinar a profundidade com que
os precipitados de nitretos de ferro aparecem na camada de difusdo de cada uma das
amostras de diferentes didametros posicionados ao longo do forno.

A Figura 5.7 mostra a profundidade que os nitretos precipitados aparecem na
camada de difusdo para as amostras apresentando furos de diferentes diametros,
posicionadas estrategicamente ao longo do forno. O estudo mostrou que a camada de
difusdo ocorreu de forma diferenciada para os diferentes diametros de furos assim
como ocorreu no estudo da camada branca. Para as amostras com furos de diametro
2,5 mm, conforme ja discutido na Figura 5.4, independente do nivel em que elas

estavam posicionadas 1, 5 ou 10, ndo foi verificada a presenca de uma regido de
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nitretos precipitados na zona de difusdo. Neste diametro em especial ndo foi
encontrado os nitretos de forma de agulhas alongadas nem tdo pouco os nitretos de

formato curto.
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Figura 5.7 - Profundidade de precipitados de nitretos de ferro na camada de

difusdo para o conjunto de amostras nos diferentes niveis ao longo do forno

O mesmo néo foi evidenciado para os furos de diametros de 7,0 e 11,0 mm.
Em ambas as condicbes, para todos os niveis estudados, verifica-se a presenca de
nitretos alongados na zona de difusdo. Podemos observar que para as amostras com
furos de diametros de 7,0 mm a profundidade em que os nitretos de forma alongada
aparecem na zona de difusdo foi de 400, 385 e 395 mm, para os niveis 1, 5 e 10
respectivamente, com desvio padrao de s=45 um. Para as amostras com furo de
11,0 mm de didmetro a profundidade em que estes nitretos aparecem na camada de
difuséo, para os niveis 1, 5 e 10, sdo 390, 380 e 395 pum respectivamente, com desvio
padréo de s =45 pm.

A Figura 5.8 mostra o grafico da profundidade com os nitretos precipitados
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aparecem na camada de difuséo ao longo do forno para os trés diferentes diametros
em estudo (2,5, 7,0 e 11,0 mm), dispostas nos trés diferentes posicdes angulares 0,
120 e 240°. Assim como no estudo da profundidade com que 0s nitretos precipitados
aparecem na camada de difusédo para os diferentes niveis, o referido estudo para as
diferentes posi¢cdes angulares também apresentou resultados bastante similares. Para
o didmetro de 2,5 mm ha total auséncia da regido de nitretos precipitados. Para o
diametro de 7,0 mm verifica-se uma profundidade de precipitacdo de nitretos de 390,
385 e 405 um para as posic¢oes 0, 120 e 240° respectivamente, com um desvio padréo
de s=50 um. Para o didmetro de 11,0 mm a camada nitretada apresenta nitretos
precipitados para uma profundidade de 385, 390 e 390 um para as posi¢coes 0, 120 e

240° respectivamente, com um desvio padréo de s =50 pm.
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Figura 5.8 - Profundidade de precipitacdo das agulhas de nitretos de ferro na

camada de difuséo para as diferentes posi¢cdes angulares ao longo do forno

Na Tabela 5 sdo apresentados os valores médios da profundidade das agulhas

de precipitados de nitreto de ferro, sob o ponto de vista da reprodutibilidade dos
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resultados para amostras estrategicamente posicionadas ao longo do forno.

Tabela 5 — Resultado do estudo da reprodutibilidade da profundidade das
agulhas de precipitados nitretos de ferro para as amostras posicionadas

estrategicamente ao longo do forno.

Profundidade de precipitacdo das agulhas de nitretos (um)
Posicao no reator

@2,5mm @ 7,0 mm 11,0 mm
Nivel 1 0 401 389
Nivel 5 0 383 382
Nivel 10 0 393 395
Média dos niveis 0 392 389
Angulo 0° 0 389 389
Angulo 120° 0 383 387
Angulo 240° 0 406 390
Média dos angulos 0 392 389
Média total 0 392 389

A Figura 5.9 mostra como se apresentam 0s nitretos precipitados ao longo da
camada nitretada, as quais constituem parte da camada de difusdo do material
nitretado. Foi observada a presenca de dois tipos diferentes de nitretos ao longo da
camada de difusdo para as amostras com furos de didmetro 7,0 e 11,0 mm. Isto esté
em conformidade com os estudos realizados por Gontijo et. al. (2004) e Alves et.al.
(2007), onde estes dois tipos de nitretos foram evidenciados. O primeiro tipo de
nitretos, em forma de agulhas alongadas, o0s quais estdo localizados
preferencialmente mais proximos da superficie até uma profundidade de

aproximadamente 390 mm como mostrado anteriormente. O segundo tipo, em forma
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de agulhas curtas, aparece em pequena quantidade nas proximidades da superficie e
de forma mais concentrada nas proximidades da matriz ferritica atingindo uma
profundidade de até 800 mm. No estudo realizado por Gontijo et. al. (2004) os nitretos
de forma de agulhas curtas séo indicados como sendo de a?-Fej;sN,. Neste mesmo

trabalho, os nitretos de forma alongada sao indicados como sendo de g-FesN.

Revestimento de cobre

Figura 5.9 — Microscopia Optica das amostras de diametro 7,0 mm nitretadas no

nivel cinco do reator

5.1.4 Caracterizacdo da Camada de Difusado através dos Perfis de Microdureza

Este estudo foi realizado com o objetivo de determinar a que profundidade a
camada de difusdo se apresenta para cada conjunto de amostras de diferentes
diametros posicionados nos diferentes niveis do forno.

A Figura 5.10 mostra o grafico dos perfis de microdureza tipicos
representativos das amostras nitretadas dispostas ao longo do forno, para os
diferentes didmetros 2,5, 7,0 e 11,0 mm. Os resultados indicam maiores durezas
proximo da superficie os quais diminuem a medida que se distancia da superficie até

se atingir a dureza encontrada para o material base. As amostras com furos de
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didmetro de 2,5 mm apresentam niveis de dureza inferiores comparativamente com 0s
demais didametros para todos os niveis estudados. Este diametro apresenta durezas
da ordem de 150 Hvp 3 para distancias de 100 mm da superficie, os quais diminuem

gradativamente até atingir a dureza do material base a distancias médias de cerca de

800 mm. Para os diametros de 7,0 e 11,0 mm foram verificados durezas médias de
160 Hvp 3 para distancias de 100 mm da superficie, reduzindo gradativamente para a

dureza do material base para profundidades da ordem de 1000 nmm.

170

—m— Diametro de 2,5 mm
160 1 —&— Diametro de 7,0 mm
—a— Didmetro de 11,0 mm

150 A

140 A
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130 A
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0 200 400 600 800 1000 1200 1400

Profundidade (mm)

Figura 5.10 — Perfis de microdureza tipicos para amostras posicionadas ao

longo do forno nos diferentes diametros estudados

Este andlise confirma o que foi evidenciado no estudo da camada branca onde
para o diametro de 2,5 mm a descarga provavelmente ndo penetrou completamente
no furo, apresentando para furo deste diametro durezas inferiores em relacdo aos

furos de didmetros maiores.
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5.1.5 - Andlise das Fases Presentes Através de Difragdo de Raio-X

A Figura 5.11 mostra o espectro de difratometria de raios-X tipicos da
superficie das amostras nitretadas apresentando furos de diametro 11,0 mm. A

presenca de e-Fe,3N e g-FesN pode ser observada. Isto também foi evidenciado nos

estudos realizados por Gontijo et. al. (2004) e Alves et. al. (2007).

1 ety

a

30 40 a0 Gl 7o 20 a0 100

2 theta
Figura 5.11 — Difratometria de raios-X de amostras nitretadas no nivel 5 para

didmetro de 11,0 mm

Para os demais diametros 2,5 e 7,0 mm a difracdo de raios-X néo foi possivel
de ser executada devida as restricbes que esta técnica de analise apresenta para

superficies ndo planas conforme ja mencionado anteriormente. Apesar disto, como as
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fases que constituem a camada branca tendem a ser uma fun¢ao da mistura gasosa
utilizada no tratamento além da temperatura de nitretacdo, pode-se esperar estas

fases também presentes para as demais condicdes.

5.2 ESTUDO 2 - HOMOGENEIDADE DA CAMADA NITRETADA AO LONGO DOS

FUROS (CONJUNTO 1 DE AMOSTRAS — ACO ABNT 1010)

Nesta etapa procurou-se analisar o grau de homogeneidade da camada
nitretada ao longo do comprimento dos furos, para cada diametro estudado. Para este
teste foram utilizados as nove amostras posicionadas no nivel intermediario (nivel 5) e
cuja andlise quimica e perfis de microdureza foram anteriormente apresentados no
item 5.1, resultando na avaliacdo de um universo de 3 amostras para cada diametro

de furo.

5.2.1. Espessura da Camada Branca ao Longo dos Furos de Diferentes Diametros

A caracterizacdo da camada branca por MEV foi realizada com o objetivo de
determinar a homogeneidade com que ela se apresenta ao longo dos furos das
amostras nitretadas de diferentes diametros.

A Figura 5.12 apresenta o grafico da espessura da camada branca ao longo
dos furos de diferentes diametros em estudo (2,5, 7,0 e 11,0 mm). Estes resultados
foram obtidos através de MEV com ampliacdo de 5000x. Para as amostras com furos
de diametros de 7,0 e 11,0 mm, esta camada apresentou-se bastante homogénea ao
longo de todo o comprimento analisado do furo. O conjunto de amostras formado por

estes diametros apresentou uma espessura média da camada branca de 8,0 mm com
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desvio padrédo de s =2,5 nm.
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Figura 5.12 — Espessura da camada branca ao longo dos furos para cada

diametro estudado

A Figura 5.13 mostra a evolugdo da camada branca caracterizada por MEV
para o diametro de 2,5 mm até a distancia de 5,0 mm da superficie externa do furo
com distancias entre cada medi¢do de 0,5 mm ao longo do furo. Para este diametro
em particular, a formacéo da camada branca ndo € homogénea ao longo de todo o
furo. Esta camada somente estd presente até a profundidade média de 3,0 mm
apresentando uma espessura média de 7,5 um com desvio padrao das médias de
s =1,5 um. A partir desta profundidade, em 100% das amostras, indiferentemente da
posicdo em que elas estavam dispostas ao longo do forno, a formagéo desta camada

foi totalmente suprimida.
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Figura 5.13 — Espessura da camada branca ao longo do furo do diametro de

25 mm

5.2.2. Espessura da Camada Nitretada ao Longo do Furo por Microscopia Otica

A Figura 5.14 mostra a profundidade dos nitretos de forma alongadas ao longo
dos furos de diferentes diametros. Foi observado que para os furos de diametros 7,0 e
11,0 mm a profundidade dos nitretos precipitados na camada nitretada, apresenta de
forma homogénea ao longo de todo o furo em todas as posi¢cOes estudadas,
igualmente como verificados na camada branca. Para estes diametros estes nitretos
aparecem a uma profundidade média de 365 um com um desvio padrdo s=20 um.
Nestes diametros foram encontrados tanto nitretos alongados de g-Fe4N ou os curtos

de a"-FeigN2 ao longo de todo o furo aumentando consideravelmente a dureza

superficial.
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Figura 5.14 — Profundidade para qual se verifica nitretos precipitados em funcao

da posicéo ao longo dos furos

A Figura 5.15 mostra os resultados da profundidade de precipitacao de nitretos
em funcdo da posicdo ao longo dos furos de 2,5 mm, medidas estas obtidas por
microscopia 6tica com ampliagdo de 500x. Igualmente ao verificado na camada
branca, para o diametro de 2,5 mm a formacdo da camada de difusdo apresentou-se
de forma heterogénea ao longo de todo o furo, para todas as posicdes estudadas.
Para este didametro, em particular, a presenca de nitretos foi encontrada apenas até a
profundidade média de 3,5 mm e a partir deste ponto os nitretos, tanto de forma
alongadas de g-FesN assim como os curtos de a"-Fe1sN2 ndo foram mais encontrados
apesar de haver consideravel acréscimo na dureza superficial conforme verificado
junto ao perfil de microdureza. Para a posicdo de 3,5 mm em que aparecem 0S
nitretos neste diametro em particular, os de forma alongadas sdo vistos a

profundidades médias de 270 um com um desvio padrdo s=25 um, como pode ser
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verificado no gréfico da Figura 5.15.
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Figura 5.15 - Profundidade de precipitacéo de nitretos em funcao da posicao

longo do furo de 2,5 mm

5.2.3. Caracterizacdo da Camada de Difusao através dos Perfis de Microdureza

Este estudo foi realizado com o objetivo de determinar a profundidade com que
a camada de difusdo se apresenta para cada uma das amostras com furos de
diferentes diametros posicionados no nivel intermediario do reator, através de perfis
obtidos em posi¢des distintas ao longo dos furos.
A Figura 5.16 mostra o grafico do perfili de microdureza na seccdo transversal
correspondente a posicdo a 2,0 mm da superficie externa dos furos apresentando
diferentes diametros. Observa-se que ha uma homogeneidade da dureza ao longo da

profundidade da camada de difusédo para todos os diametros em estudo.
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Figura 5.16 - Perfil de microdureza para a secc¢ado a 2,0 mm da superficie externa

dos furos

A Figura 5.17 apresenta representativamente os perfis de microdureza HVo3
para as seccOes transversais correspondentes as posicoes de 27 e 51 mm da
superficie externa do furo. O furo de didmetro 2,5 mm apresenta para ambos 0s
casos, uma dureza inferior comparativamente com os furos dos demais diametros.
Embora ndo tenha sido observada a presenca de uma zona de difusdo nas seccoes
de didmetro de 2,5 mm, um acréscimo consideravel na dureza para estas seccoes,
pode ser observado. Isto se deve, provavelmente, pela presenca de nitrogénio em
solucdo sélida na rede ou em posicdes intersticiais sem exceder o nivel de

solubilidade no ferro conforme apresentado para a posicdo de 51 mm (JEONG &

KIM, 2001).
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A Figura 5.18 (a, b e ¢) mostra 0 aspecto da microestrutura da camada

nitretada nas posicdes a 2,0 mm de distancia da parede externa onde os resultados

apresentados podem ser melhor ilustrados.

Um fato interessante que pode ser observado na Figura 5.18 é que para a

seccao a 2mm o diametro de 2,5 mm apresenta uma quantidade muito maior de

nitretos curtos nas proximidades da camada branca comparativamente com os demais

diametros, porém isto ndo afetou fortemente os niveis de dureza ao logo da

profundidade de andlise, pois este didametro apresentou apenas uma dureza média

levemente inferior aos demais didmetro.Este resultado condiz com a menor oferta de

N ativo junto ao furo de diametro de 2,5 mm, pois a relacdo Fe/N para as fases a”-

FeisN2 e g-FesN é respectivamente 8:1 e 4:1 e, portanto necessario a presenca de

uma menor quantidade de N para precipitar a fase a”-Fe1sN» na referida superficie.
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Figura 5.18 — Micrografia Optica da camada nitretada na sec¢édo a 2,0 mm da
superficie externa do furo para: (a) diametro de 2,5mm, (b) diametro de 7,0 mm e
(c) diametro de 11,0 mm

H& uma regra pratica envolvendo as dimensdes do furo e a profundidade com
gue a descarga pode penetrar no mesmo, sendo que esta relacdo (diametro:
profundidade) é de 4:1 PYE, 1994), ou seja, a profundidade com que a descarga
poderia penetrar num furo seria quatro vezes o seu diametro.

Estudos anteriormente realizados,(BRUNATTO 1993; 2000; KOCH &
FRIEDRICH, 1991) afirmam que para estas condi¢Oes seria evidenciado o efeito de
catodo oco, pois para este diametro o produto axp seria 0,875 cmTorr (0,25 x 3,5 =
0,875 cmTorr) e o efeito de catodo oco é verificado para produto a.p variando entre
0,375 e 3,75cmTorr, sendo que descargas homogéneas tém sido mantidas com

sucesso para comprimentos superiores a 1200 mm, indicando que o processo de
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nitretacéo evolui de forma distinta para os furos de diferentes diametros. Pode-se
afirmar com a auséncia tanto da camada branca, como da regido de nitretos
precipitados que para as amostras de diametro de 2,5 mm ocorre apenas a camada
de difusdo caracterizada apenas pela difusdo de Nitrogénio para valores inferiores ao
do limite de solubilidade deste no Ferro. Considerando-se que as amostras foram
nitretadas em condicdes de extrema igualdade, mudando-se apenas os diametros dos
furos, fortalece a hipotese de que a descarga elétrica ou plasma néo entrou no furo de
menor didmetro. Um estudo mais detalhado visando confirmar esta hipétese é
realizado a frente. Um Ultimo aspecto a ser considerado € que o endurecimento
evidenciado no perfil de microdureza das amostras apresentando furos de diametros
de 2,5 mm indica que para este caso, evidenciou-se um processo tipico de nitretacdo
gasosa decorrente da existéncia de diferentes espécies externas de nitrogénio ao
longo de todo o forno e néo de nitretacédo por plasma, ao menos para a profundidade
analisada (51 mm da superficie).

Isto se deve provavelmente pelo fato da distancia das paredes serem inferiores
aguela sob a qual a descarga possa ser mantida nas condi¢des de processo utilizadas
neste estudo como apresentado em (BRUNATTO, 2000).

A presenca de zona de transformacdo austenitica entre a camada branca e a
camada de difusdo (GONTIJO et.all. 2004) n&o foi encontrada em nenhum dos
didametros estudados o que nos leva a afirmar que o processo de nitretacdo nao
ocorreu no campo austenitico para nenhum deles e, portanto a descarga ndo se
desenvolveu para um efeito de catodo oco, embora a condicdo do produto axp entre
0,35 e 3,75 cmTorr, conforme apresentada em ( BRUNATTO, 1993; 2000; KOCH &
FRIEDRICH, 1991), seja satisfeita integralmente para os diametros de 2,5 e 7,0 mm

(0,25 x 3,5 =0,875cmTorr e 0,70 x 3,5 = 2,45 cmTorr). Ja para o diametro de 11 mm
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esta condicdo néo é satisfeita (1,1 x 3,5 = 3,8 cmTorr). E interessante observar que,
embora os diametros de 2,5 e 7,0 mm satisfacam as condi¢cdes para que ocorra o
efeito de catodo oco, ambos os didmetros apresentaram caracteristicas muito
diferentes de desenvolvimento da camada nitretada ao longo do comprimento do furo.
No entanto o didmetro de 11,0 mm, embora este ndo satisfaca as condicdes
necessarias para que ocorra o efeito de cédtodo oco, apresenta uma evolugdo de
camadas nitretada e branca com caracteristicas semelhantes as encontradas para o

didmetro de 7,0 mm.

5.3. ESTUDO 3 - HOMOGENEIDADE DA CAMADA NITRETADA AO LONGO DOS

FUROS (CONJUNTO 2 DE AMOSTRAS — ACO ABNT 1015)

Este estudo foi realizado com o objetivo de avaliar de forma mais refinada o
intervalo de didmetros nos quais a descarga pode adentrar ou ndo nos respectivos
furos, bem como o grau de homogeneidade da camada nitretada ao longo de toda a
profundidade dos mesmos. Para tanto, amostras foram confeccionadas em trés
diferentes diametros, a saber, 2,5 , 3,75 , 50e 7,0 mm. A utlizacdo do aco
ABNT 1015 deve-se ao fato de sua similaridade com o agco ABNT 1010, considerando
sua matriz ferritica, ndo representando nenhuma caracteristica que possa influenciar
de forma determinante os estudos aqui propostos. Conforme sera visto a frente,
guando da apresentacdo dos perfis de microdureza das amostras de agco ABNT 1015,
comparativamente aos resultados obtidos para as amostras de aco ABNT 1010, pode-
se observar apenas diferencas em termos dos niveis de microdureza e profundidades
nitretadas nas respectivas camadas de difusdo. No caso, a maior dureza obtida, para

as amostras de aco ABNT 1015, pode estar associada ao maior teor de carbono da
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liga. Por sua vez, a menor profundidade de nitretacdo pode estar relacionada a
presenca da perlita dispersa na matriz, a qual € responsavel por aumentar a
guantidade de caminhos possiveis para a difusdo do nitrogénio atémico, no caso, as

interfaces das lamelas de ferrita e cementita, presentes na perlita, resultados estes

similares aos obtidos por Brunatto (1993).

5.3.1. Caracterizacdo da Matéria-Prima

Em fung&o da reprodutibilidade dos resultados obtidos nos estudos anteriores,
para este estudo apenas uma amostra de cada diametro foi confeccionada em aco
ABNT 1015, na condicao recozido pleno. Na Figura 5.19 é mostrada a metalografia

deste material apresentando coldnias de perlita dispersas em matriz ferritica.

20 microns
R ——

Figura 5.19 — Micrografia 6tica do material utilizado na confec¢cao das amostras

A Tabela 7 mostra a andalise quimica deste material. Os resultados indicam tratar-se

de ago ABNT 1015, confirmando o resultado encontrado na andlise metalogréfica.



Tabela 6 — Composi¢cédo quimica (% em peso) do aco ABNT 1015

Elemento quimico Esperado (%) Encontrado (%)
C 0,13-0,18 0,139
Si - 0,068
Mn 0,3-0,6 0,406
P 0,04 max. 0,019
0,05 max. 0,009
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5.3.2. Homogeneidade da Camada Branca para Furos de Diametros Inferiores a

5.0 mm.

A Figura 5.20 apresenta a evolucao da espessura da camada branca ao longo

dos furos de diferentes diametros em estudo (2,5 , 3,75 e 5,0 mm),

para

profundidades de até 51 mm. Estes resultados foram obtidos atravées de MEV com

ampliagéo de 5000x.

Espessura(pym)

Figura 5.20 — Espessura da camada branca ao longo dos furos
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Para as amostras com furos de diametros de 3,75 e 5,0 mm, a camada branca

apresentou-se de forma homogénea ao longo de todo o furo. Para estes diametros a

espessura média da camada branca encontrada foi de 8,2 nm com desvio padrédo de

s=3,5mM. O mesmo ndo ocorreu para o diametro de 2,5 mm. Para este caso a

camada branca evolui de forma distinta ao logo das diversas posi¢cdes de medicao

realizadas no comprimento do furo. Pode-se observar que para posicfes acima de

3 mm ha supresséo total da camada branca tal qual o verificado no estudo 1. A Figura

5.21 mostra a espessura da camada branca para o diametro de 2,5 mm para

profundidades até 5 mm. Para este didmetro a camada branca foi encontrada

somente para distancias inferiores a 4 mm da superficie externa do furo.

10,0
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6,0

4,0

Espessura (mm)

2,0

0,0

—Ml— Diametro de 2,50 mm

0,0

1,0 2,0

3,0 4,0 50

Profundidade do furo (mm)

Figura 5.21 — Espessura da camada branca ao longo do furo de 2,5 mm

Pode-se verificar que para diametros de furos de 2,5 mm a nitretacao tende a

evoluir de forma homogénea para posi¢ées distantes da superficie de até 3mm.
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Verifica-se que possivelmente a descarga ndo penetrou neste furo para as posicoes
distantes da superficie acima de 4 mm. Nenhum dos diametros apresentou a zona de
transformacdo austenitica. Isto permite afirmar que ndo houve acréscimo de
temperatura na superficie indicando que ndo ha efeito de catodo oco na descarga
elétrica.

A Figura 5.22 (a, b e c) apresenta a micrografia da camada branca para os
diferentes diametros estudados a uma distancia de 5mm da superficie externa do

furo. Observouse a auséncia de camada branca para as amostras com furos de

diametro 2,5 mm.

Revestimento
de cobre

Revestimento
de cobre

Camada
branca

Figura 5.22 - MEV com ampliacdo de 5000x da sec¢dao longitudinal a5 mm da
superficie para os furos de diametros: (a) 2,5 mm; (b) 3,75mm e (c) 50 mm



89

5.3.3. Homogeneidade da Camada de Difusédo Através de Perfis de Microdureza.

A medicao do perfil de microdureza foi realizada em cada uma das pecas
posicionadas no nivel cinco do forno. Em cada peca foram realizadas trés séries de
medi¢cdes a cada 120° em cada uma das trés seccdes posicionadas a 2, 27 e 51 mm
da superficie de cada furo.

A Figura 5.23 mostra o perfil de microdureza caracteristico para as amostras de

cada diametro na sec¢do a 2 mm da superficie externa do furo.
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Figura 5.23 - Perfis de microdureza para a sec¢ao a 2,0 mm do furo

Foi observado que nesta seccdo a camada de difusdo aparece de forma
homogénea para todos os didametros em estudo, apresentando uma microdureza de
aproximadamente 260 HVp3 a profundidades da ordem de 100 um da superficie
sendo que os valores de dureza diminuem até a profundidade de cerca de 900 pm

guando atinge-se a dureza do substrato a qual é da ordem de 195 HV 3.
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A Figura 5.24 apresenta os perfis de microdureza para os furos de diferentes
didmetros na seccdo a 27 mm da superficie. Os resultados para a amostra
apresentando furos de diametro 7,0 mm nao sdo apresentados por serem similares
aos obtidos para as amostras com furos de 3,5 e 5,0 mm. Nesta seccado a camada

aparece de forma heterogénea para os diferentes diametros.

270

—&— Diametro de 2,5 mm
—m— Diametro de 3,75 mm
—aA— Diametro de 5,0 mm

260 -
250 -
240 -
230 -

220 1

Dureza HV 0,3

210 A
200 A1
190 +

180 +

170 T T T T T T T T T T T T r
0 200 400 600 800 1000 1200 1400

Profundidade (mm)

Figura 5.24 - Perfil de microdureza para a sec¢édo a 27 mm da superficie externa

do furo

Para a amostra com furo de diametro 2,5 mm, o perfil indica microdurezas
inferiores comparativamente aos demais diametros apresentando durezas de 227
HVo 3 a profundidades de 100 um diminuindo até atingir a dureza encontrada para o
material base na profundidade de 900 um. Para os demais diametros a dureza
encontrada para a profundidade de 100 um foi de aproximadamente 260 HVq3
atingindo a dureza do material base também a profundidade de 900 pm.

A Figura 5.25 mostra o perfil de microdureza para sec¢cdo a 51 mm da
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superficie externa do furo. Foi observado que para esta sec¢do a camada de difuséo

nao se apresenta de forma homogénea para os diametros estudados.
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Figura 5.25 - Perfil de microdureza para a sec¢do 51 mm da superficie externa

dos furos

Como ocorrido na sec¢do a 27 mm da superficie, na sec¢cdo a 51 mm, o
didametro de 2,5 mm também apresentou dureza inferior comparativamente com 0s
demais diametros. Enquanto para aquele diametro a dureza a 100 um de
profundidade € de 213 HV 3 para os demais didametro a dureza € de aproximadamente
260 HVp3. Observou-se também que nesta seccdo a dureza encontrada para a
amostra com furo de diametro 2,5 mm foi inferior a dureza encontradas nas demais
seccoes.

Todos os resultados indicam que diametros de furos inferiores a 3,75 mm
tendem a apresentar problemas em termos de homogeneidade da camada nitretada

para furos longos. De um modo geral os resultados indicam que a relagdo de Pye
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(1994), na qual a descarga nao penetra integralmente dentro de furos na qual a
relacdo entre diametro e comprimento @xl) € maior do que 4:1, ndo foi confirmada.
Pois para furos longos passantes apresentando diametro de 3,75 mm e comprimento
de 102 mm (51 mm até o centro) a camada nitretada se mostra de forma homogénea
para todo o comprimento do furo.

Por fim, em nenhum caso estudado a descarga elétrica evoluiu da condi¢ao
linear para a condicdo de catodo oco apesar de que para todos os diametros
estudados a relacao do produto axp indicava valores nas quais o efeito de catodo oco
era esperado (no caso entre 0,375 e 3,75 cmTorr), exceto para o diametro de 11 mm.
Tal resultado pode estar relacionado ao periodo de pulso muito elevado da ordem de
2000 ps e tempo de pulso ligado de 200 pus que influencia diretamente no tempo de
vida das espécies do plasma nédo possibilitando a formacao do efeito de catodo oco

nestas condicgdes.
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CONCLUSAO

O presente estudo possibilitou a comprovacdo da homogeneidade da camada
nitretada para as diferentes regiées ao longo de um forno industrial de nitretacdo por
plasma, considerando o seu projeto, o qual apresenta fluxo de gas com entradas e
saidas na sua parte inferior e sistema de circula¢do na sua parte superior.

O estudo da homogeneidade da camada nitretada ao longo do reator para
pecas com furos cilindricos mostrou que para furos de mesmo didmetro a camada
nitretada se apresenta com mesma espessura de camada branca e com mesma
profundidade de camada de difuséo para todos os niveis estudados (1, 5 e 10) assim
como para diferentes posicoes angulares em que as amostras estavam posicionadas.
Com isto pbéde se verificar que o sistema de fluxo de gas utilizado neste tipo de fornos
industriais é bastante eficiente.

Neste estudo observou-se que furos de didmetro de 2,5 mm apresentam
microdurezas inferiores em todos o0s niveis quando comparado com os demais
diametros. Conclui se entdo que para este diametro, a descarga ndo penetrou
resultando na supressédo da camada branca bem como da camada de difusdo. No
entanto, os diametros 7,0 e 11,0 apresentaram microdurezas similares em todos o0s
niveis e em todas as posicdes angulares. Em ambos os didametros, para todos os
niveis e posicdes estudados os resultados indicam a presenca de zona de difuséo
com os dois tipos de nitretos, a"-Fei;sN2 e g-FesN, na forma de agulhas curtas e
alongadas, respectivamente.

Em todos os furos nédo foi observada a presenca de braunita (resultante da
transformacdo eutetdide), garantindo que a nitretagdo ndo ocorreu no campo

austenitico e, portanto a descarga elétrica ndo se desenvolveu para uma descarga
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tipica de catodo oco, no qual resultaria no aguecimento indesejavel da superficie
externa dos furos.

O estudo referente a evolucado da camada nitretada ao longo do comprimento
dos furos de diferentes diametros permite concluir que para diferentes diametros a
descarga elétrica se apresenta de forma diferenciada. Para os didmetros maiores a
descarga se apresentou de forma homogénea ao longo de todo o comprimento do
furo, porém para o diametro de 2,5 mm a descarga ndo ocorreu além da distancia de
3,5 mm da superficie externa do furo.

A faixa de valores para o produto axp (sendo a = distancia entre catodos e
p = pressao) variando entre 0,375 e 3,75 cmTorr, segundo o qual o efeito de catodo
oco ocorre considerando as varias geometrias possiveis, ndo foi confirmada neste
presente trabalho. Para as condicbes de estudo envolvendo a=25mm e
p =3,5 Torr (produto axp = 0,88 cmTorr) a descarga ndo penetrou além da distancia
de 3,5 mm e até esta distancia a descarga ndo evoluiu para uma DECO. Para as
condicdes de estudo envolvendo a=7,0 mm e p=3,5 Torr (produto axp =2,45) a
descarga ocorreu normalmente ao longo de todo o comprimento do furo, porém néo
foi observada a presenca de zona de transformacao austenitica 0 que comprova que
ndo houve um superaquecimento e o processo ndo se desenvolveu para uma tipica
descarga elétrica de catodo oco (DECO). Para as condicbes de estudo envolvendo
a=11,0mm e p=3,5 Torr (produto axp = 3,85) ocorreu exatamente como esperado,
sendo a descarga linear ou plana acontecendo de forma homogénea ao longo de todo
comprimento do furo.

A camada branca encontrada para as amostras com furos de diametro
11,0 mm se apresenta constituida de uma fina camada de efFe,3N sobre uma

camada fina de g-Fe4N.
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A zona de difusédo encontrada era constituida de duas regides distintas: uma no
topo, proximo da camada branca, formada principalmente por agulhas de forma
alongadas de g-FesN com pequenas quantidades de agulhas de forma curtas e uma
segunda regido formada unicamente pelas agulhas curtas de a’-FesN>.

O estudo referente ao comparativo da homogeneidade da camada nitretada
para diferentes didmetros mostra que a camada branca foi totalmente suprimida para
o diametro de furo a 2,5 mm a partir da distancia de 3,5 mm da superficie externa do
furo. Para o diametro de 3,75 mm e superiores a este, a camada branca se apresenta
de forma homogénea ao longo de todo furo. O mesmo acorreu com a camada de
difuséo.

A relacéo de 4:1 para diametro: comprimento apresentada por Pye para furos
cegos nao é verificada para furos passantes, pois para furos longos com diametros

maiores que 3,75 mm a descarga penetra homogeneamente dentro do furo.
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SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Estudar a evolucéo da camada nitretada para pecas contendo furos de diferentes
didmetros em diferentes materiais.

Estudar a influéncia da pressdo na evolucdo da camada nitretada para pecas
contendo furos de diferentes diametros em fornos industriais.

Verificar a influéncia do pulso na evolucdo da camada nitretada para pecas
contendo furos de diferentes didametros em fornos industriais.

Estudar de forma mais aprofundada a evolucdo da camada nitretada para pecas
contendo furos entre 2,5 e 3,75 mm.

Realizar um comparativo entre a evolugcdo da camada nitretada para pecas
contendo furos de diferentes diametros em fornos industriais e reatores com

camaras menores.
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