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RESUMO

Amostras de aço inoxidável AISI 410 foram simultaneamente nitretadas a plasma através de dois tipos de configurações de eletrodos diferentes: nitretação em gaiola catódica (NGC) e nitretação planar (NP). Na NGC, a amostra foi colocada no interior de uma gaiola catódica num potencial flutuante. Na NP, a amostra foi colocada na parte superior da gaiola e, portanto, num potencial catódico. A temperatura e o tempo de tratamento foram de 420 ºC e 12 horas, respectivamente. Microscopia Óptica (MO), Microscopia de Força Atômica (MFA), análise de Microdureza Vickers e Difração de Raios-X (DRX) foram empregadas para investigar propriedades como espessura de camada, rugosidade média, microdureza superficial e identificação de fases presentes. Dos resultados obtidos, pode-se concluir que as superfícies tratadas em NP apresentaram características de dureza, rugosidade, fases cristalinas e espessura de camada, diferentes das superfícies tratadas em NGC. 
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INTRODUÇÃO

Os aços inoxidáveis martensíticos são amplamente utilizados na fabricação de componentes que requerem elevada resistência mecânica com resistência a corrosão moderada, tais como peças de válvulas, componentes mecânicos, ferramentas de corte e cutelarias (1). Para muitas destas aplicações utiliza-se a nitretação a plasma DC para aumentar o desempenho e vida útil (1,2).

No entanto, o processo de nitretação a plasma DC apresenta alguns inconvenientes, tais como efeito de borda, temperatura não uniforme e abertura de arcos, especialmente no tratamento de peças com geometria complexa (3). Com o objetivo de minimizar estes defeitos, surgiu a técnica de nitretação a plasma em gaiola catódica, desenvolvida no Laboratório de Processamento de Materiais por Plasma (LabPlasma) na UFRN.  A técnica consiste em blindar eletricamente a amostra através de uma gaiola de Faraday. Entre a amostra e o porta-amostra (cátodo) é colocado um isolante. Sendo assim a interação do plasma ocorrerá com as paredes da gaiola, particularmente no interior dos furos, onde é produzido o efeito de cátodo oco. A alta densidade de íons produzidos por esse efeito aumenta o número de colisões no interior dos furos, causando o sputtering dos átomos nas paredes da gaiola (4). Os átomos ejetados da gaiola podem se combinar com o gás reativo da atmosfera do plasma e se depositar sobre a superfície da amostra (5).
No presente estudo, amostras de aço inoxidável martensítico AISI 410 foram simultaneamente nitretadas a plasma através de dois tipos de configurações de eletrodos diferentes, nitretação em gaiola catódica (NGC) e nitretação planar (NP), com o objetivo de comparar as características superficiais obtidas para o aço inoxidável martensítico AISI 410 em ambas as configurações.

MATERIAIS E MÉTODOS

Neste estudo foi utilizado aço inoxidável martensítico tipo AISI 410 recebido na forma de barra redonda, com 260 mm, no estado temperado e revenido com 23 HRC de dureza. A composição química nominal do material é mostrada na Tabela 1.

Tabela 1. Composição química nominal do aço AISI 410 (% em massa)

	C
	Si
	Mn
	Cr
	Ni
	Mo
	P
	S

	0,12
	0,34
	0,36
	11,60
	0,33
	0,23
	0,028
	0,010


As amostras foram cortadas para obter as dimensões desejadas, 30 x 10 x 5 mm, e em seguida foram lixadas com lixas de carbeto de silício com granulometria variando de 220 a 2000 MESH e polidas com solução de alumina com 0,3 e 0,03 µm. Após o procedimento metalográfico, as amostras foram lavadas por agitação ultra-sônica com acetona, detergente enzimático, água destilada e álcool isopropílico durante 10 min para cada substância.

Para o tratamento de nitretação a plasma simultâneo utilizando dois tipos de configurações de eletrodos diferentes, nitretação em gaiola catódica (NGC) e nitretação planar (NP), foi utilizado um equipamento de nitretação convencional, que consiste em uma câmara de vácuo cilíndrica com 300 mm de diâmetro e 400 mm de altura, confeccionada de aço inoxidável, com uma janela de quartzo. A câmara é fechada por dois flanges usando junta de vedação tipo L, Figura 1(a). No flange inferior contém as conexões para sensor de pressão, entrada e saída de gás, cátodo e termopar. O cátodo consiste de um tubo de aço inoxidável, no interior do qual está inserido o termopar. A fonte de tensão é contínua, com voltagem e corrente máximas de 1000 V e 2 A, respectivamente. O fluxo de gases é controlado por meio de controladores de fluxo (MKS MFC 1179).

Para obter simultaneamente as configurações para a nitretação convencional (nitretação planar- NP) e em gaiola catódica (NGC), uma amostra foi posicionada na parte superior da gaiola e outra amostra posicionada no interior da gaiola catódica, Figura 1(b). Conforme ilustrado na Figura 1(b), entre a amostra e o cátodo foi colocado um disco de alumina para manter a amostra num potencial flutuante. A gaiola é posicionada sobre o cátodo. O plasma é formado na gaiola catódica e na amostra sobre a gaiola (NP). 
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Figura 1. Representação esquemática em corte do reator de nitretação a plasma na configuração de gaiola catódica, mostrado em detalhe a gaiola.

A gaiola catódica, confeccionada em aço SAE 1008, possui 81 mm de diâmetro, 25 mm de altura e 1,5 mm de espessura, com furos de 8,0 mm de diâmetro uniformemente distribuídos. Ela é fechada por uma tampa com furos de 8,0 mm, também de aço SAE 1008. 
Antes da nitretação as amostras foram tratadas em atmosfera de hidrogênio durante 30 minutos na temperatura de 200ºC, com pressão de 200 Pa, para eliminação de resíduos óxidos e/ou gordurosos da superfície. O tratamento de nitretação a plasma foi efetuado a temperatura de 420 ºC por 12 horas com uma mistura gasosa composta por 80% N2 + 20 H2 e pressão constante de 200 Pa. As amostras foram resfriadas dentro da câmara, sob o mesmo fluxo utilizado durante o tratamento, até a temperatura de 60ºC. Após a nitretação, as amostras foram preparadas metalograficamente seguindo procedimento padrão e atacadas com Reagente Marble.

A caracterização das amostras nitretadas a plasma nas configurações NGC e NP foi feita com o emprego das técnicas de Microscopia Óptica (MO), Difração de Raios X (DRX), Microscopia de Força Atômica (MFA) e análise de microdureza Vickers. 

A Microscopia Óptica (MO) foi utilizada observar a espessura da camada nitretada. As análises foram realizadas em um MO da marca Olympus, modelo BX60M com uma câmera Express-Series acoplada. A captura e a análise de imagem foram feitas através do software de análise de imagem “Image pro-plus” 4.5.0.29 da Media Cybernetics, Inc. A espessura da camada foi obtida pela média de cinco medidas em pontos diferentes de cada amostra.

Para identificar as fases presentes foi utilizado um Difratômetro de Raios X, Shimadzu modelo XRD-7000, em simetria de Bragg-Bretano, operando com radiação Cu-Kα (( = 1,5406 Å). Os difratogramas de difração foram obtidos usando passos de 0,02 e tempo de 0,24 segundos por passo, numa velocidade de varredura de 5º/min, com ângulos varredura (θ) de 35 a 85º. A identificação das fases foi feita com o auxílio do programa PMGR do pacote de programa Shimadzu, com base no banco de dados “International Center for Diffraction Data (ICDD)” fornecido pelo fabricante e informações disponíveis na literatura.

Para análise de rugosidade média (Ra) foi utilizado um Microscópio de Força Atômica (MFA) da marca Shimadzu, modelo SPM 9600, no modo contato para varredura das amostras, obtendo os valores de Ra para áreas de 5 microns de duas regiões diferentes da cada amostra, centro e da borda, antes e após a nitretação. 

O ensaio microdureza foi feito em um microdurômetro fabricado pela PANAMBRA marca PANTEC modelo HVS-1000, na escala Vickers, com uma carga de 50 g, sendo os valores obtidos uma média 03 medidas tomadas em cada região analisada.

RESULTADOS E DISCUSSÃO

Análise de Fases

Os difratogramas de raios X obtidos para as amostras do aço inoxidável martensítico AISI 410 nitretados por NP, NGC e sem tratamento a plasma é mostrado na Figura 2. Observa-se que as amostras nitretadas a plasma apresentam alterações microestruturais importantes decorrentes da difusão do nitrogênio. Para a amostra sem tratamento têm-se três picos referentes à fase Fe-α (ferrita) na faixa de 35-85º. Por outro lado, nas amostras nitretadas, além da fase Fe-α, observa-se a precipitação de nitretos de ferro, γ’-Fe4N e ε-Fe2-3N, e nitreto de cromo. 


[image: image2.png]Intensidade Relativa (u.a.)

60 70




Figura 2. Difratograma de DRX obtido para as amostras de aço inoxidável AISI 410 nitretados nas configurações NP (a), NGC (b) e sem tratamento a plasma (c).

Comparando os picos da fase Fe-α antes e após o tratamento de nitretação a plasma é visível que ocorrem deslocamentos e alargamentos dos picos desta fase para um ângulo de difração inferior, sendo estas características determinantes para considerar a formação de martensita expandida (αN). Verifica-se, ainda, que os picos da fase Fe-α são mais acentuados para a amostra tratada por NGC quando comparada a amostra tratada por NP. Na amostra tratada por NP a fase γ’-Fe4N predomina, devido à interação direta das espécies do plasma com a superfície da amostra, o que promove maior taxa de sputtering e descarbonetação superficial. Por outro lado, na amostra tratada por NGC não há descarbonetação superficial, pois o sputtering não ocorre na superfície da amostra, contribuindo para a formação da fase ε-Fe2-3N (6).
Análise Microestrutural

A Figura 3 apresenta a microestrutura das camadas nitretadas para as amostras tratadas por NGC e NP. A espessura média da camada nitretada para as amostras tratada por NGC e NP foi 8,98 ± 0,79 e 51,98 ± 1,00, respectivamente. A amostra tratada por NP apresenta mais claramente a camada nitretada, que consiste da zona de difusão, com uma interfase bem definida com o núcleo.
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Figura 3. Microestrutura das superfícies nitretadas a plasma, (a) NGC e (b) NP. Reagente Marble.
Segundo Alves Jr et al. (7) e Sousa et al. (8) a espessura e morfologia da camada nitretada não apresentam variações com o método de nitretação utilizado, nitretação em gaiola catódica ou nitretação planar, desde que sejam realizados na mesma temperatura. Porém, comparando as micrografias da Figura 3, foi possível identificar que as amostras nitretadas nas configurações NGC e NP apresentam espessura e morfologia distintas, indicando que a amostra tratada por NP, por estar diretamente exposta ao plasma, foi tratada a uma temperatura local superior a da amostra tratada por NGC.
Análise de Microdureza e Rugosidade

Para analisar a uniformidade superficial das amostras nitretadas a plasma foram realizadas medidas de microdureza ao longo das amostras, conforme a Figura 4. Observa-se que as amostras nitretadas em ambas as configurações não apresentam uniformidade superficial devido à variação nos valores de dureza obtidos da borda ao centro das amostras. Na amostra tratada por NGC a diferença de dureza entre o centro e a borda da amostra é de aproximadamente 200 HV. A região próxima à borda apresenta menores valores de dureza, com valores variando entre 750 HV. Após a distância de 1000 µm, os valores de dureza aumentam e permanecem constantes, em torno de 950 HV. Já para a amostra tratada por NP, a dureza na borda e no centro varia entre 1100 HV e 850 HV, respectivamente, e na região do anel de restrição a dureza decresce para aproximadamente 730 HV. Este decréscimo ocorre porque átomos ejetados por sputtering da região próxima a borda formam uma nuvem sobre a região do anel de restrição dificultando a interação do plasma nessa região (9).
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Figura 4. Microdureza superficial das amostras NGC e NP.
As diferenças superficiais das amostras, após o tratamento de nitretação a plasma, observadas no ensaio de microdureza é evidenciada comparando as rugosidades médias (Ra) superficiais, Figura 5. A amostra polida e sem tratamento apresentou rugosidade média baixa com valores de Ra na faixa de 1,16 nm. Após o tratamento de nitretação a plasma, as superfícies das amostras tratadas por NGC e NP apresentaram rugosidade média superior a da amostra polida, sendo que a amostra tratada por NP apresentou uma rugosidade bem superior à amostra tratada por NGC, devido ao fato que na nitretação em gaiola catódica o sputtering de átomos ocorre diretamente na gaiola para posterior condensação dos átomos formados na atmosfera do plasma e/ou espécies nitretantes na superfície da amostra, fazendo com que os átomos não tenham energia suficiente para realizar o sputtering na superfície da amostra (4).
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Figura 5. Rugosidade média (Ra) das amostras obtidas por MFA.

De acordo com os dados de rugosidade média (Ra), obtidos para a região do centro e da borda da amostra, observa-se que a amostra tratada por NGC apresentou uma diferença relativamente pequena entre a borda e do centro da amostra, aproximadamente 7 nm. A amostra tratada por NP apresenta maior rugosidade média na borda quando comparada ao centro da amostra, e a diferença entre as duas regiões é de aproximadamente 43 nm, comprovando a ocorrência do sputtering oblíquo, que é mais agressivo na região da borda (10).
CONCLUSÕES

Foi realizada uma comparação entre o processo da nitretação a plasma por gaiola catódica (NGC) e planar (NP) através do tratamento simultâneo de amostras colocadas no interior da gaiola e na parte superior, respectivamente. Verificou-se que houve formação da camada nitretada com características distintas no que se refere à morfologia, composição das fases cristalinas e espessura da camada formada. Para a amostra colocada na parte superior (NP) verificou-se maior espessura de camada e maior concentração de nitretos que na amostra colocada no interior da gaiola (NGC). Entretanto, na amostra tratada por NGC a camada apresentou maior uniformidade e menor rugosidade da superfície. Enquanto a amostra tratada por NP apresentou uma rugosidade média de 63 nm, na amostra tratada por NGC essa rugosidade foi de apenas 19 nm. Além disso, a variação de rugosidade entre a borda e o centro da amostra foi superior para a amostra tratada por NP.
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COMPARISON OF PLASMA NITRIDING OF AISI 410 MARTENSITIC STAINLESS STEEL USING CATHODIC CAGE AND PLANAR CONFIGURATIONS
ABSTRACT
Samples of an AISI 410 martensitic stainless steel were simultaneously subjected to plasma nitriding with two different electrodes configurations: cathodic cage configuration (CCC) and planar configuration (PC). In CCC, the sample was placed inside the cathodic cage in floating potential. In PC, the sample was placed on top of the cage and, therefore, in a cathodic potential. Temperature and treatment time were 420ºC and 12 hours, respectively. Optical Microscopy (OM), Atomic Force Microscopy (AFM), analysis of   Vickers Microhardness and X-Ray Diffraction (XRD) were used to investigate properties such as layer thickness, roughness, microhardness and identification of phases present. From obtained results, it can be concluded that surfaces treated in PC showed hardness, roughness, phase crystalline and  layer thickness different from that of  surfaces treated in CCC.
Key-words: AISI 410 martensitic stainless steel, plasma nitriding, cathodic cage.
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