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RESUMO

No presente trabalho foram realizados estudos para determinar os parametros de
nitretacdo a plasma em gaiola catédica capazes de aprimorar a resisténcia ao
desgaste microabrasivo do titanio comercialmente puro. Os experimentos foram
conduzidos em diferentes temperaturas usando uma mistura de composi¢ao 80% H
e 20% N2 com tempo de 3 h. Os ensaios de desgaste indicaram uma reducéo
maxima de 13% do coeficiente de desgaste para o processo executado a 350 °C. Os
ensaios de microdureza Vickers mostraram que os perfis de dureza estao
intimamente relacionados com a resisténcia ao desgaste da camada nitretada. Nao
foram observadas alteracdes significativas na microestrutura.

Palavras-chave: Nitretacdo a plasma; Titanio comercialmente puro; Desgaste
microabrasivo.

1. INTRODUCAO

Dentre as propriedades apresentadas pelo titAnio, sua excelente
biocompatibilidade confere ao mesmo uma posi¢ao de relevante importancia para o
mercado cientifico e tecnoldgico, uma vez que o material € usado na fabricacdo de
diversos dispositivos destinados a implantes biomédicos®.

O teor de titAnio no metal comercialmente puro (Ti-Cp — ASTM F 67) depende
de seu grau de pureza que varia do grau de pureza 1 (mais puro) ao grau de pureza
5, recebendo a denominacéao de liga Ti6AI4V®@. Atualmente as ligas de titanio sdo os
materiais metélicos mais atrativos para as aplicagfes biomédicas. Na medicina, tais
ligas séao utilizadas como dispositivos de implantes ndo permanentes, tais como 0s
pinos usados em fixacdes de fraturas 0sseas, sendo a liga Ti6AI4V (ASTM F 136) a

principal delas. Entretanto, em implantes permanentes, a aplicacdo da mencionada
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liga encontra restricbes em virtude de uma possivel contaminacdo decorrente do
vanadio e do aluminio residuais®.

Por isso, o titanio comercialmente puro (Ti-Cp — ASTM F 67) € o material
preferivel para situacdes onde sdo requeridas reconstrucdes permanente de fraturas
6sseas®. Embora o Ti-Cp ofereca melhor resisténcia a corrosdo e tolerancia éssea
que os demais materiais metalicos, ele apresenta propriedades de desgaste
desfavoraveis, o que restringiu sua utilizacdo em determinadas aplicacdes, tais
como aquelas onde € inevitavel o contato direto metal contra metal como, por
exemplo, na reconstrucdo de articulacdes®.

Em virtude da dificuldade de se desenvolver biomateriais que atendam as
propriedades necesséarias para uma determinada situacdo especifica, podem ser
usados substratos que apresentem as caracteristicas minimas exigidas e, atraves de
tratamentos especificos, adequa-los as condicdes requeridas de uso®. Muitas
técnicas envolvendo tratamentos fisicos ou quimicos, ou ainda, uma combinacéo de
ambos, tém sido propostas para modificar as propriedades superficiais desses
materiais®. Entre tais técnicas, a nitretacdo a plasma e suas variantes vém sendo
amplamente empregadas no tratamento superficial de biomateriais®. Sendo, tais
procedimentos, eficazes para o endurecimento superficial do titanio e suas ligas®.

Este trabalho buscou definir os pardmetros adequados do processo de
nitretacdo a plasma em gaiola catddica com o objetivo de aprimorar a resisténcia ao

desgaste microabrasivo do Ti-Cp ASTM F 67 de grau de pureza 2.

2 MATERIAIS E METODOS

Para o processo de nitretacdo e caracterizacdo das propriedades de interesse
foram preparadas amostras de Ti-Cp grau 2 (ASTM F 67) quadradas com 15 mm de
lado e 2,0 mm de espessura. Essas amostras foram lixadas e polidas com
acabamento efetuado por polimento com alumina de granulometria 0,3 um.

O processo de nitretagdo foi conduzido com mistura gasosa de composicao
80% H2 e 20% N2 e fluxo de 400 cm®/min a uma presséo de 2,5 Torr. A gaiola
utilizada como céatodo no tratamento é constituida do mesmo material das amostras
em estudo, apresentando dimensdes de 6,0 cm de diametro e 9,5 cm de altura,
oferecendo um volume de confinamento de plasma de 425 cms3. Todas as amostras

foram tratadas durante 3 h, usando para os experimentos temperaturas de 300, 350,
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400 e 450 °C. As temperaturas de tratamento foram medidas com o termopar
inserido dentro da gaiola catddica.

Os ensaios de desgaste foram realizados em um equipamento de
microabrasao do tipo “esfera livre” (Calowear) e conduzidos utilizando-se uma esfera
de aco AISI 52100 com diametro de 25,4 mm, rotacdo do eixo de 150 rpm,
empregando como abrasivo lama de carbeto de silicio (SiC) com granulometria de
aproximadamente 5 um e concentracdo de 75 g de SiC para 100 ml de agua
destilada.

A carga, normal a amostra, foi mantida em aproximadamente 0,3 N. As
crateras de desgaste foram medidas para a determinacdo do coeficiente de
desgaste a cada 750 rotacdes do eixo, sendo efetuadas 5 medi¢cbes para cada
amostra (750, 1500, 2250, 3000 e 3750 rotacdes), até o desgaste entrar em regime
permanente. A determinacdo dos coeficientes de desgaste, K, foram efetuados
através da equacdo Archad, detalhada por FRANCO Jr.(), sendo os valores
conclusivos apresentados como resultado da média aritmética dos coeficientes em
regime permanente.

Os ensaios de microdureza Vickers foram efetuados, utilizando-se cargas de
identacdo de 50 mN, sendo, as medidas realizada do topo para o centro da amostra
com espacamentos de identacdo de 100 um. Esses ensaios foram repetidos por trés
vezes, de modo, que os resultados apresentados correspondem a médias

aritméticas dessas medidas em cada ponto.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

A Fig. 1 mostra o coeficientes de desgaste K (N/m2), em funcédo da distancia
deslizada para as amostras nitretadas em todas as condi¢cdes de nitretacao.
Observa-se que para todas as amostras ensaiadas, as taxas de desgaste
alcancaram regimes estaveis em distancias de deslizamento proximas a 240 m,
sendo o coeficiente de desgaste, K, para cada condi¢cdo, determinado a partir da

meédia aritmética dos dois ultimos pontos.
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Fig. 1: Variacao do coeficiente de desgaste K (N/m?) com a distancia deslizada em
todas as temperaturas de nitretacao

A Fig. 2 compara os coeficientes de desgaste, K, dos corpos de prova tratados
em diferentes temperaturas de nitretacdo. Observa-se que a temperatura de 350 °C
oferece a melhor resisténcia ao desgaste em comparacdo com as demais condi¢oes

citadas.
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Fig. 2: Comparacao dos coeficientes de desgaste do titanio nitretado em diferentes
temperaturas.
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Desses resultados, infere-se que a temperatura mais eficaz para aprimorar a
resisténcia ao desgaste do titdnio sob as condicbes de ensaio estabelecidas é a de
350 °C, a qual promoveu uma reducéo de aproximadamente 13% do coeficiente de
desgaste, K, em relacdo ao material ndo nitretado.

Uma avaliagdo efetuada considerando-se a curva de tendéncia de ajuste
polinomial (2° grau), aponta que, o aumento de temperatura de processo até 350 °C
diminuiu o coeficiente de desgaste do material, sugerindo que, o aumento da
temperatura até o limite de 350 °C melhora a resisténcia a desgaste do material. Na
mesma figura observa-se que o coeficiente de desgaste tende a aumentar com o
aumento da temperatura acima de 400 °C, mostrando que, aumentos na
temperatura de processo acima de 400 °C resultam em diminuicdo na resisténcia ao
desgaste do titanio.

Os perfis de dureza das amostras de titanio nitretadas na condi¢cOes citadas
sdo apresentadas na Fig. 3. Apesar de o valor de dureza da camada nitretada na
temperatura de 350 °C ndo ser o maior, o perfil de dureza da mesma é mais
uniforme, alcancando maiores profundidades. Isso pode, de certa forma, ter

contribuido para que este apresentasse o melhor desempenho nos ensaios de

desgaste.
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Fig. 3: Perfis de dureza tracados com medidas de dureza Vickers tomadas da
camada superior (topo) para o centro geométrico da amostra.
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Observa-se, também, para a referida condicdo um aumento mais suave do
perfil de dureza (menor inclinagdo da curva) em relagdo as amostras nitretadas a
temperaturas mais elevadas. Isso por ter aumentado a aderéncia da camada dura
superficial tornando-a menos fragil. Entretanto, uma discussdo mais detalhada em
relacdo a esse aspecto deve ser melhor fundamentada com base em outras
ferramentas de caracterizacéo.

Observa-se também que as amostras nitretadas a 300 °C e 350 °C apresentam
perfis de dureza bem parecidos (curvas com inclinacdes proximas), o que evidencia
gue nessas condi¢cdes a camada nitretada forma-se de modo mais uniforme. Acima
de 4000 °C as curvas de dureza apresentam-se de forma mais ingremes (maiores
coeficientes de inclinacdo), indicando que essas camadas superficiais sdo mais

duras, mais “finas” e mais frageis.

4 CONCLUSOES

Na nitretacdo do titanio metalico, pode-se concluir que:

¢ O menor coeficiente de desgaste é alcancado para temperatura de processo
equivalente a 350 °C;

e A nitretacdo conduzida a temperaturas inferiores a 350 °C resulta em perfis de
dureza mais suaves, promovendo a formacdo de uma camada endurecida
mais integra;

¢ O uso de temperaturas de nitretacdo superiores a 350 °C resulta em perfis de
dureza mais ingremes, proporcionando a formag¢do camadas superficiais mais
duras, porém de menor profundidade, e ainda, mais frageis;

e Para temperaturas de nitretacdo inferiores a 350 °C o aumento da
temperatura promoveu a reducédo do coeficiente de desgaste.
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TEMPERATURE INFLUENCE IN PLASMA NITRIDING PROCESS WITH
CATHODIC CAGE ON MICROABRASIVE WEAR RESISTANCE OF TITANIUM
ASTM F 67, GRADE 2

ABSTRACT

In the present work were performed studies in order to determine parameters of
plasma nitriding process with cathodic cage that are able to enhanced microabrasive
wear resistance of commercially pure titanium. The experiments were performed in
different temperatures taking-up one mixture with 80% H> e 20% N> of composition
and constant process time of 3 h. The wear tests showed one maximum decrease of
13% in the wear coefficient for the process conduced at 350 °C. The tests of Vickers
microhardness showed that behavior of the hardness profiles curves are within
associated with the microabrasive resistance of the nitride layer.

Key-words: Plasma nitriding; Commercially pure titanium; Microabrasive wear.
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