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RESUMO

A nitretacdo a plasma é utilizada para aumentar a dureza superficial e a resisténcia
mecanica doa materiais. Este trabalho objetivou o tratamento de nitretacdo a plasma
do aco AISI 1045, em trés configuracfes: fonte de corrente continua (DC) e fonte
pulsada na configuracéo planar e utilizando a gaiola catddica, em potencial flutuante,
para observar a influéncia da posicdo da amostra tratada. As pecas foram tratadas
em um reator de baixa presséo (2 mbar) a 45°C, durante 3 horas e com uma mistura
gasosa de 80% nitrogénio (N2) e 20% hidrogénio (H2). Como resultado, foram
obtidas micro dureza das amostras nas posic¢des vertical: (744 HV o,01,), (855,28 HV
0,01), (335,28 HV 0,01) € horizontal: (710 HV ¢,01), (1058, 85 HV 0,01), (651 HVo,01) nas
configuracbes DC, pulsada e com gaiola catddica, respectivamente. Esses
resultados mostram que a nitretacdo a plasma foi bastante eficaz no aumento da

dureza.
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INTRODUCAO

A nitretacdo a plasma é um avancado método de modificacdo de superficie,
gue aumenta a dureza superficial dos materiais, melhora o limite a fadiga e a
resisténcia mecanica e a corrosdo. O processo consiste em gerar uma descarga
elétrica, através de uma diferengca de potencial numa mistura gasosa, geralmente
gases hidrogénio (Hz) e nitrogénio (N2), sob baixa pressdo. Os ions e espécies
neutras ativas sao formados e colidem sobre a superficie da amostra, resultando na
formacdo de camadas de nitreto. Processos de nitretagdo a plasma tipicos
requerem potenciais de descarga de 300 a 600 V e pressdes entre 100 e 1000 Pa,
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resultando em taxas de ionizacédo baixas em torno de 10° ions por molécula. Esse
tratamento possui diversas vantagens sobre a nitretacdo gasosa, como menor
consumo de energia, ndo emite poluente, e pode ser realizado em um menor
tempo™®,

Porém, a nitretacdo a plasma pode promover ndo uniformidade da camada
nitretada em pecas com geometria complexa, principalmente em regides que
possuem pontas, quinas e arestas vivas. Como as amostras se encontram em alto
potencial catédico, em que o plasma age diretamente elas, ocorrem distor¢des do
campo elétrico em torno das suas bordas e arestas, afetando a distribuicéo e fluxo
de ions dessas regifes, isso pode ocasionar o aparecimento do efeito catodo oco,
ndo uniformidade na temperatura e formacéao de arcos®.

Para resolver esses problemas duas técnicas, concorrentes entre si, sédo
utilizadas, a nitretacdo a plasma com fonte DC pulsada e a gaiola catddica. O
processo com plasma gerado na fonte DC pulsada apresenta diversas vantagens,
pois o sputtering por ions positivos se limita ao tempo de aplicacdo do pulso de
tensdo, evitando assim o aparecimento de arcos e superaquecimento das pecas ),
A gaiola catodica € uma nova técnica em que utiliza alguns principios derivados da
técnica de tela ativa (ASPN), em que as amostras ficam em um potencial flutuante®.
Como o plasma age diretamente sobre a gaiola, e o plasma fica confinado nos seus
furos gerando o efeito catodo oco nos orificios, e ndo sobre as pecas, os efeitos
indesejaveis da nitretacdo a plasma convencional séo eliminados, e a temperatura
na superficie da amostra € homogénea, ja é aquecida por radiacdo®.

O presente trabalho tem como objetivo simular situacdes de tratamento do
aco AISI 1045 em pecas que se encontram com uma pequena area de contato, ou
seja pecas que tenham uma maior relacdo area superficial e volume (A/V), e
compara-las com pecas que tenham grande &rea de contato. Utilizando analises de
micro dureza, difracdo de raios-x, microscopia optica e eletrdnica foi possivel obter
informagbes sobre o comportamento do material com essas duas diferentes
configuracbes. Foram utilizadas as trés técnicas de nitretacdo a plasma
mencionadas: nitretacdo a plasma convencional, nitretacdo com fonte pulsada e

utilizando a gaiola catddica.
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MATERIAIS E METODOS

O tratamento foi realizado em um equipamento de nitretacdo a plasma
convencional, que consiste em um reator de ago inoxidavel com ~50 cm de altura e
32 cm de diametro, cujas paredes sao aterradas e, portanto, o0 anodo do processo. O
catodo consiste em uma peca de ac¢o inoxidavel com 12 cm de diametro e 1,2 cm de
altura. Foram utilizadas duas configuracdes, utilizando gaiola catédica (5 cm de
didametro e 3,5 cm de altura e 9 furos na tampa de 7,6 mm), em que a amostra esta
em potencial flutuante isolado por alumina, e na configurac&o planar, utilizando fonte
de corrente continua. Uma fonte DC pulsada também foi utilizada e amostras na
configuragdo planar. Para analise da influéncia da regido de contato as amostras
foram posicionadas de duas formas, na vertical e na horizontal, de acordo com a

figura 1.

Figura 1. Disposicdo das amostras durante o tratamento de nitretacdo a plasma

Neste estudo foi utilizado o ago AISI 1045 que possui estrutura no estado
recozido, com dimensdes de 25,4 mm de diametro e 3 mm de espessura. As
amostras passaram por procedimento metalografico com lixas de granulometria 220,
400, 600 e 1500 e finalizadas com polimento em alumina 0,05u. Apés, foram limpas
em agitacdo ultrassdnica em acetona durante 10 minutos.

As amostras foram nitretadas em atmosfera de 80% Nitrogénio (N2) e 20%
Hidrogénio (H2). As condicbes de processo sdo mostradas na tabela 1. Antes do
tratamento as amostras foram expostas a uma mistura gasosa de 50% de Argdnio
(Ar) e 50% de Hidrogénio a 250°C, durante 30 minutos a 0,6 mbar para limpeza da
atmosfera. Apds o tratamento, as amostras foram resfriadas na atmosfera nitretante

em vacuo antes de sua retirada do reator.
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Tabela 1 Parametros utilizados no processo de nitretacao a plasma

Parametros Fonte continua planar ~ Fonte pulsada planar Fonte continua
utilizando gaiola

Corrente (A) 0,36 0,42 0,43
Presséo (mbar) 2 2 2
Pulso (us) On: 150 Off: 150

Tempo (h) 3 3 3
Temperatura (°C) 450 450 450
Tensao (v) 700 828 680

Para caracterizar o material foi realizado ensaio de dureza com quinze
medi¢cdes no equipamento da marca Mitutoyo, modelo HR-300, com carga de
150Kgf; micro dureza com sete medicGes em diferentes regides das amostras, no
aparelno da marca Shimadzu, modelo HM com carga de 98,07 Mn-HVoo1;, a
microscopia Optica foi feita em microscopio éptico Nikon Eclipse MA100, camera
acoplada Nikon Digital Seght DS. Para andlise de microscopia eletrdnica de
varredura foi utilizado o equipamento da marca PHILLIPS modelo XL30, com
amostras metalizadas com ouro. A Difracdo de raios-X no aparelho da empresa
Shimadzu, modelo XRC-6000. Para analise da secao transversal foi utilizada a
maquina de corte da marca Pantec, modelo DTQ, as amostras foram atacas com
Nital 3%.

RESULTADOS E DISCUSSOES

A amostra padréo do aco AISI 1045 apresentou dureza de 251+/- c HV 5,27 e
micro dureza de 311 +/- 0 10,38 HVo,01.

A figura 2 (a) mostra a peca nitretada na condicdo de maior area de contato,
utilizando fonte de corrente continua (DC) na configuracdo planar e a micro dureza
referente as regides da borda e do centro. E possivel observar na amostra a
formacdo de um anel de eroséo, que foi confirmado com as medicbes de micro
dureza na regido e por microscopia oOptica na figura 2 (b), que evidencia a diferenca
de micro estrutura separadas pelo contorno do anel. A nitretacdo idnica envolve uma
série de mecanismos, dentre eles o bombardeamento e o sputtering, que aumentam

a taxa de eroséo, e a difusao interna e externa, que melhoram a deposicdo. Esse
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anel foi provavelmente formado pela alta concentracdo de ions nessa regido, em
que a taxa de erosdo prevaleceu sobre a taxa de deposicdo®.
5%

1185,00 +/-145,15 HVo,01

855,30 +/- 30,50 HVo,01

€)) (b)
Figura 2. (a) Amostra nitretada com maior regido de contato, utilizando fonte (DC).

(b) Microscopia 6ptica da regido do anel de eroséao.

A figura 3 (a) apresenta a amostra nitretada na posi¢ao vertical, com uma
menor area de contato, na configuracdo planar utilizando fonte DC e os resultados
de micro dureza referente as regides da borda, do centro e da regido de contato com
0 catodo. Foram obtidos valores menores de micro dureza comparados com 0s
valores da peca nitretada com a area de contato maior nas mesmas condigdes. Isso
provavelmente foi devido ao grau de pulverizacdo catddica diferente. Esse grau de
pulverizacdo (sputtering) é diferente em diferentes posi¢cdes ao longo da superficie
da peca. O sputtering depende de trés fatores principais: as espécies idnicas, a
energia idnica e o angulo de incidéncia. Na mesma condi¢do de tratamento, os ions
e sua energia sdo 0os mesmos independente da posicdo da amostra assim, 0s varios
graus de sputtering em diferentes posicées sdo principalmente devido ao angulo de
incidéncia dos ions®).

Outro fator provavel € o superaguecimento de pecas com maior relacdo
areal/volume (A/V), como € o caso da peca nitretada com menor area de contato.
Como a densidade de poténcia na superficie da peca ndo é constante, ela depende
da densidade de corrente que esta diretamente ligada a geometria da pegca. Como a
temperatura de uma area da peca é uma relacdo entre a poténcia fornecida pelo
bombardeamento de ions e a poténcia de dissipacéo, espera-se que em pegas com
essa posicdo de tratamento, haja um superaquecimento naguela area com maior
razdo area/volume®),

A figura 3 (b) mostra a microscopia Optica da regido de contato com o catodo.

Observa-se que essa regido foi danificada, isso ocorreu provavelmente a abertura
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de micro arcos. Essa abertura é devido ao confinamento de plasma, que pode gerar
a fusdo do material, principalmente em tratamentos que utilizam fonte de corrente

continua (DC), como foi o caso desse tratamento(®),

1066,85 +/- 94,75 HVo .01 <

729,70 +/- 58,60 HVo,01

724,50 +/- 50,80 HVo,01 <

N

(a) (b)
Figura 3. (a) Amostra nitretada com menor regido de contato e micro dureza (b)

Microscopia Optica da regido de contato com o catodo.

A figura 4 (a) apresenta a amostra nitretada com maior regido de contato
utilizando fonte pulsada e a micro dureza na regido da borda e do centro. E possivel
observar macroscopicamente que o anel de eroséo ficou menos evidenciado, isso
pode ser comprovado tanto com as medicbes de micro dureza, que foram mais
homogéneas como pela microscopia 6ptica apresentada na figura 2 (b), em que o
anel esta dissolvido e nado foi tdo acentuado quanto na amostra nitretada com fonte
de corrente continua. Isso mostra que a nitretacdo a plasma utilizando fonte pulsada
é eficiente para diminuir o efeito de borda e aparecimento de anel de eroséo, pois

apresenta uma melhor distribuicdo de temperatura na peca.

1058,80 +/- 65,40 HVo01 €——

1233,30 +/- 174,10 HVo,01

(a) (b)

Figura 4. (a) Amostra nitretada com maior regido de contato utilizando fonte pulsada

(b) Microscopia 6ptica da regido do anel de erosao.
A figura 5 (a) apresenta a amostra nitretada com a menor regido de contato
com o catodo, utilizando fonte pulsada e sua micro dureza nas regifes da borda, do

centro e mais proxima do catodo. Assim como a amostra nitretada com a maior
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regido de contato, as medi¢cdes de micro dureza se mostraram mais homogéneas,
especialmente comparadas com a amostra tratada na mesma posi¢ao utilizando
fonte (DC), que teve um aumento significativo de micro dureza na regido da borda.
Portanto, mesmo na amostra com essa disposecao geomeétrica, o efeito de borda foi
menos acentuado utlizando fonte pulsada. A figura 5 (b) apresenta a regidao de
contato com o catodo. Assim como acaonteceu com a fonte (DC), possiveis micro
arcos foram abertos nessa regido, causando defeitos. Porém, o efeito de fusédo e

deformacéo foi menor.

655,00 +/- 53,20 HVo,01 <€—

710,70 +/- 55,70 HVo,01

739,40 +/- 34,40 HVo,01

(a) (b)
Figura5. (a) Amostra nitretada com menor regido de contato utilizando fonte pulsada.

(b) microscopia Optica da regido de contato com o céatodo.

A figura 6 (a) apresenta a amostra nitretada com maior regido de contato,
utilizando gaiola catddica e a micro dureza da regido central, jA que com a utilizacéo
da gaiola néao foi observado o efeito de borda. A figura 6 (b) apresenta a microscopia

Optica da borda.

651,00 +/- 66,90 HVo,01

(@) (b)

Figura 7. (a) Amostra nitretada com maior area de contato utilizando gaiola catédica

(b) Microscopia 6ptica da regido da borda.

A figura 7 (a) apresenta a amostra nitretada com menor regidao de contato

utilizando a gaiola catodica e a micro dureza. Assim como a amostra nitretada com
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maior regido de contato utilizando gaiola catédica, a amostra ndo apresentou anéis
de erosao ou efeito de borda. Sua regido de contato foi a melhor preservada, nao
apresentando defeitos ou fusdo do material. Isso deve ao fato que a amostra fica em
potencial flutuante, em que o plasma age sobre a gaiola e ndo diretamente sobre a
peca, impossibilitando assim os efeitos indesejados presentes na configuracao
planar®. Porém, os valores de micro dureza dos dois tratamentos com gaiola ndo
foram tdo altos quanto das amostras com plasma pulsado, principalmente a amostra
nitretada com menor regido de contato, que praticamente ndo aumentou comparado

com a amostra sem tratamento.

335,30 +/- 33,30 HVo,01

(a) (b)

Figura 7. (a) Amostra tratada com gaiola catddica com menor regido de contato (b)

Microscopia Optica da regido de contato.

Os valores elevados de micro dureza nas amostras nitretadas com plasma
pulsado séo justificados pela espessa camada branca apresentada na microscopia
eletrbnica de varredura (figuras 7 e 8). Essa camada € muito importante em pecas
aplicadas em elementos de maquinas expostas ao desgaste e a corrosdo, em que
suas propriedades devem ser estudadas para os esforcos aplicados. Esse
comportamento pode ser explicado devido a temperatura do processo, em
temperaturas mais elevadas (acima de 330°C), o niamero de reacfes entre a
superficie do aco nitretado e o0s ions de nitrogénio aumentam, aumentando,
consequentemente, a espessura da camada’®. Esse efeito também esta
relacionado com a populacdo de ions presente no plasma. Sabe-se que a densidade
do plasma, pelo efeito de um campo elétrico sobre dois eletrodos gasosos, aumenta
quando a corrente sobe. Como consequéncia, quando a nitretacdo aumenta a

densidade de corrente, a disponibilidade de ions de nitrogénio na superficie da
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amostra sera maior, e portanto, mais atomos de nitrogénio serdo incorporados na
superficie da amostra®.

A figura 7 (a) e (b) mostra a camada nitreda através da mcroscopia eletrénica
de varredura das amostras nitretadas utilizando fonte DC e pulsada das amostras

nitretadas com menor regido de contato e maior regido de contato, respectivamente.

SEM WV: 2080V WO: (188 e 1 1 | VEGAD TRSCAN| SEM NV 2008V WO: 13,81 mm | VRGAY TESCAN|
Dut: 2 SEMMAG:331hx  Mpm Det: 58 SEMMAG: 3013x 20 pm
OC verticat 1hs  Betefwdy): 851810 v s 1007 Datelmidy): S91410 e ——i

() (b)
Figura 7. (a) Microscopia da camada nitretada da amostra tratada com menor regido
de contato utilizando fonte DC. (b) Camada branca formada na amostra nitreda com

menor regido de contato utilizando fonte pulsada.

A figura 8 (a) e (b) apresenta a microscopia eletronica das camada nitretadas
das amostras com maior regido de contato tratadas com fonte DC e pulsada,

respectivamente.

SEM HV; 2008V WO: 13.84 mm VEGAS TESCANEE  SEM WV 2004V WO: 1343 mem
Det: S8 SEMMAG: 300%x 28 pm Det: S8 SEM MAG: 3.00 kx
De horizontal 3k  Date(midy): S91416 e e e ssssage somams CACLA Puisads vertical 3 kn Date{midy): 81416
\

(a) (b)

Figura 8. (a) Microscopia da camada nitretada da amostra tratada com maior regido
de contato utilizando fonte DC. (b) Camada branca formada na amostra nitreda com
maior regido de contato utilizando fonte pulsada.
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A figura 9 (a), (b) e (c) apresenta os resultados da andlise de difracdo de raios
—X nos tratamentos com fonte de corrente continua (DC), fonte pulsada e utilizando
gaiola catddica, respectivamente. A analise mostrou que o0 aco sem tratamento
apresenta a fase ferrita a (Fe-a). Para as amostras tratadas na configuragao planar
com fonte (DC) e pulsada, nessas condi¢cdes de tratamento, foi induzida a formacgao
da fase e-Fe2-3N, que surge devido a acumulacdo de nitrogénio na superficie pelo
baixo coeficiente de difusdo na camada composta. O surgimento de picos da fase ¢-
Fez-3sN também é devido a alta concentracdo de nitrogénio no tratamento (80%), em

que a fase Y'FesN transforma-se em g-Fez3N(:10),
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Figura 9. Analise de DRX das amostras (a) nitretadas com fonte (DC) (b) nitretadas

com fonte pulsada e (c) nitretadas utilizando gaiola catédica.

CONCLUSOES

Com este trabalho, foi possivel avaliar como a posicdo da amostra e a
configuracdo de fonte de tratamento influencia na nitretacdo a plasma, obtendo
maior micro dureza nas amostras nitretadas na posicdo horizontal, destacando a
amostra tratada com fonte pulsada que apresentou aumentos bastante satisfatorios.
Foi possivel também obter maior uniformidade de camada e um menor

aparecimento de anéis de eroséao utilizando fonte pulsada.
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ABSTRACT

The plasma nitriding is used to increase the surface hardness and mechanical
strength of the materials. This work aimed at the treatment of nitriding of AISI 1045
steel plasma, in three configurations: direct current source (DC) and pulsed source in
planar configuration and using cathodic cage, floating potential, to observe the
influence of the treated sample position. The pieces were treated in a low pressure
reactor (2 mbar) at 45 ° C for 3 hours with a gas mixture of 80% nitrogen (N2) and
20% hydrogen (H2). As a result, micro hardness of the samples were obtained in the
vertical position: (744 HV 0.01) (855.28 HV 0.01) (335.28 HV 0.01) and horizontal:
(710 HV 0.01), (1058, 85 HV 0.01) (651 HV0,01) in the DC settings, and pulsed
cathodic cage, respectively. These results show that plasma nitriding was quite
effective in increasing the hardness.

Keywords: nitriding, plasma, cathode cage, steel AISI 1045
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