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COMPORTAMENTO A CORROSAO DO ACO AISI 4140
NITRETADO SOB PLASMA EM DIFERENTES
MISTURAS GASOSAS '
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Resumo

O estudo foi realizado em barra laminada do ago AISI 4140. Amostras foram
temperadas e revenidas a vacuo para dureza de 35 HRC. Os tratamentos
termoquimicos foram realizados em um reator de Nitretagcdo sob plasma Pulsado
nas temperaturas de 500 e 550°C, utilizando as misturas gasosas: 5%N>:95%H,,
75%N2:25%H, e 90%N2:10%H,, por 12 horas. Os resultados mostram que a
microestrutura varia com nas diferentes concentragbes de nitrogénio na mistura
gasosa. Para 5%N, a camada nitretada é composta predominantemente pela Zona
de Difusdo (ZD) e nas concentragdes superiores ocorre a formagado da Camada de
Compostos (CC). Em todos as condi¢des foi verificado o endurecimento superficial
para niveis maximos de ~ 700 HV e profundidade superior a 0,30 mm. A resposta a
corrosao varia de acordo com a microestrutura superficial. Com 5%N,, a CC né&o é
capaz de interferir na resisténcia a corrosdo apresentando uma resisténcia a
corrosao comparavel a do material sem nitretacdo. Entretanto, na presenca da
Camada de Compostos verifica-se uma elevagao sensivel da resisténcia a corrosao
com o aparecimento da regido de passivagao para corrente da ordem de 10° A.
Palavras-chave: Nitretacado sob plasma; AlSI 4140; Endurecimento; Corrosao.

CORROSION BEHAVIOR AFTER PLASMA NITRIDING STEEL AISI 4140 USING
DIFFERENT GAS MIXTURES '

Abstract
The material for this work was the steel AlSI 4140 received as hot rolled bar. Before
nitriding were vacuum quenched and tempered to 35 HRC. DC-Pulsed Plasma
Nitriding treatments were carried out at 500 e 550°C, with gas mixtures:
5%N2:95%H,, 75%N2:25%H; and 90%N.:10%H,, by 12 hours. Results showed no
compound layer formation for 5% N2 content on the gas mixture. For high
concentratbions an extensive compound layer formation was observed. For all
conditions hardening effect is efficient to increase surface hardness up to 700HV with
nitrided case depth up to 0.30 mm. Corrosion behavior is strongly dependent of the
surface microstructure after nitriding. When nitriding is carried out with 5%N,, the
insipient compound layer do not affect the corrosion behavior and the performance is
comparable to that of material without nitriding. However, for high nitrogen contents
the presence of compound layer increase significantly the corrosion resistance
leading to the passivation of steel on the test condition.
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1 INTRODUGCAO

A nitretacdo sob plasma tem sido utilizada em agos de baixa liga, agos
ferramenta e agos inoxidaveis com o objetivo de elevar a dureza, objetivando
otimizar suas propriedades tribolégicas e de resisténcia a fadiga.(” Entretanto, a
nitretacdo também altera o comportamento com relacéo a resisténcia a corroséo,
sendo o comportamento eletroquimico de agos nitretados dependente da
microestrutura gerada na superficie.*®

De uma forma geral, o processo de nitretacdo resulta em reacdes
metalurgicas na superficie do ago, que conduzem a formagdo de uma Camada de
Compostos (CC), comumente chamada de “camada branca”, constituida
basicamente de nitretos do tipo e-Fe, 3N e y'-FesN e localizada na superficie externa
do material. Com a difusdo progressiva do nitrogénio, forma-se a Zona de Difuséo
(ZD), constituida de uma regidao endurecida pela precipitacédo fina e homogénea de
nitretos de ferro e/ou de liga, de ferrita saturada em nitrogénio, podendo ou n&o ter
precipitados de nitretos em contornos de gréo.(” O processo de nitretagao sob
plasma possibilita controlar a microestrutura da superficie nitretada. Para isto, deve
se controlar precisamente: a composicao da mistura gasosa, a temperatura e o
tempo de nitretacdo.®) Trabalhos anteriores®” mostram que, sob condicdo de
temperatura constante, existe um potencial limite para a formagdo da camada de
compostos que depende da fracdo de nitrogénio na mistura gasosa e do tempo de
nitretacdo. Abaixo deste potencial limite, a nitretagcdo ocorre sem a sua formagao
sendo denominada “nitretagéo brilhante”.

Este trabalho estuda o comportamento eletroquimico do ago SAE 4140
nitretado sob plasma em diferentes temperaturas e potenciais de nitrogénio,
objetivando relacionar esta propriedade com as diferentes microestruturas geradas
na superficie nitretada, principalmente com relacdo ao papel da camada de
compostos.

2 MATERIAIS E METODOS EXPERIMENTAIS

Neste estudo foi utilizado o aco AISI 4140, recebido na forma de barras com
diametro de 31,73 mm e microestrutura bruta de laminacdo na dureza média de
289 HB. A partir da barra foram cortadas amostras transversais com 5,0 mm de
espessura. A superficie das amostras foi acabada com lixa 600.

Os tratamentos térmicos de témpera e revenimento foram realizados em
fornos de mufla com sistema de retorta de vacuo. As temperaturas de tratamento
foram aferidas com termopar externo Tipo K e indicador digital de temperaturas
Yokogawa. As amostras foram temperadas em 6leo, a partir de 870°C por 1 hora. O
revenimento foi realizado a 570°C por uma hora. A caracterizagdo microestrutural foi
realizada por analise metalografica em microscopio Optico. A preparagao
metalografica seguiu os procedimentos normais de corte, lixamento e polimento. As
amostras foram atacadas com Nital 2%.

O reator de nitretagdo sob plasma utilizado neste trabalho possui dimensées
internas de 400 mm de diametro por 850 mm de altura, podendo tratar pecas de até
500 kg. O processo € conduzido a vacuo e utiliza como gases o nitrogénio e
hidrogénio, 99,999% de pureza para ambos. Este reator possui uma fonte de tensao
DC pulsada como solugao para problemas de abertura de arco e redugcao do efeito
de catodo oco e uma camara aquecida, opg¢ao importante para reduzir a intensidade
de plasma necessaria ao processo e assegurar o melhor perfil térmico dentro no
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interior do forno. Os tratamentos termoquimicos foram realizados: (i) a 500 por 12
horas, utilizando mistura gasosa de composigdo: 5%N2:95%H, e (ii) a 550°C por 12
horas, em misturas gasosas de 75%N2:25%H; e 90%N2:10%H..

O comportamento em corrosao foi estudado por ensaios potenciodinamicos
utilizando um potenciostato PAR EG&G 273A, disponivel com célula plana. Como
eletrdlito foi utilizada uma solugdo 0,05M Na,SO4, acidificada com H,SO,4 para um
pH = 3. A taxa de varredura foi 1 mV/s e o potencial inicial - 250 mV.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

A microestrutura do material como recebido e apds tratamento térmico sao
apresentadas na Figura 1. Observa-se na barra bruta de laminagdo a presenga de
ferrita acicular e perlita do tipo esboroada. Apds a témpera e revenimento, verifica-se
a formacédo de uma estrutura de martensita revenida fina e homogénea. A dureza
média obtida apds tratamento térmico de témpera foi de 55,6 HRC e apods
revenimento: 35,6 HRC.

Como Recebida Temperada e Revenida

Figura 1. Microestruturas do ago AISI 4140 no estado recebido, bruto de laminagdo, e apds
tratamento térmico. Nital 2%. 500x.

As microestruturas obtidas apds a Nitretagdo sob Plasma s&o apresentadas
na Figura 2. Verifica-se que a microestrutura superficial varia com as diferentes
concentragdes de nitrogénio na mistura gasosa. Para 5%N; a camada nitretada é
composta predominantemente pela Zona de Difusdo (ZD). Nas condicbes de
elevado potencial de nitrogénio na mistura gasosa nitretante, ocorre a formacéao
efetiva da Camada de Compostos (CC). Para 90%vol. de N, na mistura, ocorre a
formagao de nitretos em contornos de grao logo abaixo da CC. A condi¢ao limite
para a formacdo da CC é francamente ultrapassada nas concentracbes de N
empregadas na mistura gasosa. A literatura mostra que a CC do aco tipo AlISI 4140
nitretado sob plasma é constituida de nitretos do tipo y-FesN e e-FepsN.®
A Tabela 1 apresenta as principais caracteristicas microestruturais e de
endurecimento obtidas nos tratamentos superficiais. A espessura da CC € 10 vezes
maior para elevados potenciais de N,. A profundidade de nitretacdo também é
superior quando se aumenta o potencial de N2, mas varia pouco comparando 75% e
90%vol. Na.
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5%N2:95%H; 75%N3:25%H,
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Tabela 1. Principais parametros medidos apds a Nitretagdo sob Plasma.

Espessura da | Profundidade Dureza do Dureza
C.C. (um) de Nitretacéo Substrato Superficial
(pm) (HRC) (HV1,0)
5%N2:95%H; 1,7+0,2 320 30,6 691,3
75%N2:25%H; 12,1+22 430 31,1 672,3
90%N2:10%H; 13,56+4,2 450 29,0 690,3

Em todas as condigbes de nitretagcao estudadas, o endurecimento superficial
foi eficiente para obter niveis proximos 700 HV, e profundidade superior a 0,30 mm,
Tabela 1. Os perfis de endurecimento para as condi¢cées estudadas sdo mostrados
na Figura 3. Verifica-se que o maior endurecimento ocorre para a nitretagdo a
500°C. Quando a nitretagdo é realizada a 550°C a dureza maxima diminui. Nesta
condigdo ocorre uma concorréncia entre o efeito endurecedor da nitretagdo e a
diminuicdo de dureza decorrente do super-revenimento da matriz beneficiada,
fazendo com que o maximo potencial de endurecimento ndo seja atingido.
Resultado semelhante de dureza foi observado em ago 4140 PN (8) pelo efeito do
tempo prolongado a temperatura constante.
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Figura 3. Perfis de dureza obtidos ap6s a Nitretagao sob Plasma.

A resposta a corrosao varia de acordo com a microestrutura da camada
nitretada. As curvas potenciodindmicas para cada condicdo estudada sao
apresentadas na Figura 4. Verifica-se que o comportamento do material apds a
nitretagdo com potencial de 5%vol. N, é semelhante ao do material ndo nitretado.
Nesta condicdo, a CC nao é capaz de interferir na resisténcia a corrosdo do ago e a
ZD se comporta como o substrato n&o nitretado. A Figura 5 (a) (b) mostram que a
corrosao generalizada consome a CC e se segue pela corrosao por pite.

Com o aumento da fracdo de N, na mistura gasosa nitretante e a formacao
intensa da CC, as curvas potenciodindmicas, Figura 4, mostram uma elevagao
sensivel da resisténcia a corrosdo, inclusive com o aparecimento da regido de
passivacdo para corrente da ordem de 10° A. Nestas condicdes a CC é uma
barreira eficiente para o processo corrosivo. As Figuras 5 (c) e (d) mostram que a
CC sofre um ataque minimo no ensaio potenciodindmido e impede a nucleag¢ao de
pites de corrosdo. Melhoria semelhante foi observada no aco 4140 nitretado sob
plasma, ensaiado eletroquimicamente em meio de NaCl 3%.(1°
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Figura 4. Curvas potenciodindmicas do ago AlSI 4140.
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Figura 5. Microestrutura na superficie apds os ensaios potenciodindmicos. (a) (c) sem ataque. 100x.
(b) (d) Nital 2%. 500x.
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A Figura 6 mostra as curvas potenciodindmicas obtidas para o aco AISI 4140
nitretado sob plasma com CC em comparagao com a do aco inoxidavel martensitico
tipo AISI 420. Observa-se claramente o efeito passivante decorrente da formagao da
CC. Nestas condi¢cdes de nitretacdo a CC mostra-se capaz de promover uma
elevacdo substancial na resisténcia a corrosdo dos agos para construgao mecanica.
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Figura 6. Comparacao entre as curvas potenciodindmicas do aco AISI 4140 com o ago inoxidavel
AlSI 420.

4 CONCLUSOES

A nitretagdo com fragdo de 5% em volume de N, na mistura gasosa nitretante,
a superficie nitretada exibe uma Camada de Compostos insipiente, predominando a
Zona de Difusdo. Para de fragbes de nitrogénio crescentes, 75% e 90% em volume
de N, ocorre a formacédo intensa da Camada de Compostos com uma maior
profundidade da Zona de Difuséo.

Em todas as condicbes, a nitretagcdo ¢é eficiente para promover o
endurecimento superficial para cerca de 700 HV. A dureza do substrato exibe uma
queda apos a nitretagao, decorrente do tempo em temperatura de processo que
promove o super-revenimento da martensita revenida original.

A resisténcia a corrosdo é dependente da microestrutura da camada
nitretada. Para fracdo de 5% em volume de N,, a resisténcia a corrosdo nao se
altera e o comportamento do ago é semelhante a condicdo sem nitretagdo, com a
presenga de corrosdo generalizada e por pite. Para altas concentragcbes de
nitrogénio, 75% e 90% em volume de N, a presenga da Camada de Compostos
eleva ? resisténcia a corroséo e o0 aco exibe fendbmeno de passivacao para correntes
de 10™A.
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