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Resumo

Pecas fabricadas em aos inoxidaveis austeniticos permanecem integras em
ambientes corrosivos severos, ambientes industriais, maritimos, na presenca de
acidos e gases oxidantes. Entretanto, quando o sua a aplicacdo além de requerer
resisténcia a corrosao relativamente alta, necessite de boas propriedades em termos
de resisténcia ao desgaste sua utilizacdo se torna restringida. Este trabalho teve
como objetivo o estudo da melhoria dessas propriedades restritivas e o0
aprimoramento da técnica, através do aumento da dureza superficial dos acos
inoxidaveis austeniticos AISI 316, utilizando cementacdo a plasma frio. Para tanto
foram propostos tratamentos na temperatura de 350°C, 5hrs, 340 Pa, variando a
composicdo do gas de tratamento. As analises dos produtos de cementacdo foram
feitas utilizando técnicas de caracterizacdo estrutural, difracdo de raios-X, medidas
de perfis de dureza e ensaios microabrasivos. Todas as condicbes apresentaram
melhorias na resisténcia ao desgaste e na dureza, entretanto o aumento da
concentracdo de metano na atmosfera de trabalho promoveu a formacéo de fuligem,
promovendo regressdo das propriedades conforme se elevava a concentragao de
metano noS processos.

Palavras-chave: Cementacgao a plasma; ago AlSI 316; desgaste microabrasivo.

CARBURIZING OF AISI 316 STEEL

Abstract

Parts manufactured from austenitic stainless remain permanent for corrosive
environments, for industrial, marine, gas and oxidizing gases. However, when its
application is required relatively high corrosion resistance, associate wear resistance
its application becomes restricted. The objective of this work was to study the
improvement of restrictive properties and the improvement of the technique by
increasing the surface hardness of AISI 316 austenitic stainless steels using cold
plasma cementation. In this way, it has proposed treatments at a temperature of
350°C, 5 hours, 340 Pa, varying the composition of the treatment gas. Structural
characterization techniques, X-ray diffraction, hardness profile measurements and
microabrasive tests were performed as cement product analyzes. All the conditions
presented improvements in the resistance to wear and hardness, however the
increase of the methane concentration in the working atmosphere promoted soot
formation, regressing properties according to the elevation of methane concentration
in the processes.
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1 INTRODUCAO

Nos ultimos anos, a aplicacdo dos acos inoxidaveis vem se tornando uma realidade
e importantes setores industriais brasileiros. Os segmentos de Actcar & Alcool,
Petréleo & Gas, Papel & Celulose, Mineracdo, Metal-mecanica, entre outros,
empregam ligas de acos inoxidaveis em equipamentos industriais. Alguns resultados
laboratoriais e industriais vém comprovando que acos inoxidaveis apresentam um
menor custo/beneficio para diversas aplicacdes [1-3].

A classe que evolve 0s acos austeniticos apresenta 6tima desempenho sob
atmosferas corrosivas. No entanto, quando a aplicacdo demanda todas as
caracteristicas em termos de resisténcia a corrosao e ao mesmo tempo necessite de
boa resisténcia ao desgaste 0s materiais em questdo nao apresentam
comportamento adequado [3-4].

Diante da configuracdo apresentada, se faz necessario o uso de técnicas de
engenharia de materiais, enquadradas na subarea de engenharia de superficies.
Assim pode-se corrigir tal empecilho passando o material a apresentar
comportamento satisfatorio quando sujeito a solicitagcdes dessa natureza [5-6].

Para acos carbonos, a resisténcia ao desgaste € aumentada com a utilizagédo, por
exemplo, da cementacdo convencional, que é bastante eficaz para atmosferas
enriquecidas em carbono, realizadas sob temperaturas da ordem de 900°C.O que
impossibilitaria a realizacdo de tal tratamento para acos inoxidaveis, visto que tal
temperatura acarretaria na degradacdo do material, precipitando carbonetos de
cromo, perdendo sua resisténcia a corrosao, isto € sensitizando-o. [6].

Por isso, vem sendo estudado a cementacdo a plasma frio para acos austeniticos,
gue possibilita a execucdo de tratamentos a temperaturas inferiores a 500°C,
evitando a degradacao do material por meio da formacédo de compostos de cromo,
melhorando a o comportamento em desgaste. A utilizacdo da técnica assistida por
plasma apresenta vantagens significativas. Como beneficio se pode obter produtos
com superficies endurecidas, resistentes ao desgaste permanecendo o0 nucleo tenaz
e com capacidade do material absorver impactos [6-9].

Em relacdo as caracteristicas dos tratamentos termoquimicos convencionais, a
técnica apresenta diversos beneficios dentre eles podem ser citados a maior
eficiéncia energética, baixo consumo de gas, menor tempo de ciclo, auséncia de
problemas ambientais pela inexisténcia de produtos poluentes ou toxicos,
obtencéao de superficies sem a necessidade de acabamentos posteriores [8-11].

Assim, o presente trabalho busca aprimorar a técnica ainda pouco utilizada para
acos austeniticos colaborando para o desenvolvimento de materiais e componentes
de qualidade superiores, além de verificar e quantificar mediante a utilizacdo de
ensaios praticos o desempenho dos produtos e da cementacao a plasma frio para o
aco austenitico AISI 316, quando se tem a composicado do gas de trabalho variando.
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2 MATERIAIS E METODOS

2.1 Materiais

79

Foram comparadas amostras de aco inoxidaveis AISI 316 sem tratamento e tratadas
com cementacgéo plasma a temperatura de 350°C e 340 Pa, durante 5 hrs, variando
a composicao da mistura de 5% CHa4/95% H2, 10% CH4/90% H2, 20%, CH4/80% H:
e 30%CHa4 /70% H2. A Tabela 1 apresenta a composi¢éo do aco inoxidavel utilizado.

Tabela 1. Composicao quimica aco AlSI 316 em % massa

Aco C Mn Si Cr Ni P S Mo
max
AISI316 max0,08 max2,0 max0,3 16-18 10-14 max 0,045 0,03 2-3
Medida 0,045 1,3 0,3 16,7 10,4 0,02 0,02 2

2.2 Procedimentos Experimentais

2.2.1 Cementacao a plasma

Utilizou-se uma barra de aco inoxidavel de composicdo descrita na Tabela 1, com
comprimento de 1 m por 32 mm de diametro, esta foi seccionada por meio
operacoes de cortes em pastilhas redondas, com espessura de 5 mm por 32mm de
diametro, conforme mostrado na Figura 1 b, as amostras foram lixadas e polidas.
Utilizou-se o reator Reator Thor NP 5000, da fabricante SDS, para execucdo dos
tratamentos de cementacdo a plasma em baixa temperatura, ilustrado a Figura 1 a.

Figura 1. (a) Reator Thor NP 5000 (bSAEostras preparadas para tratamento.




Os tratamentos de cementacdo foram realizados utilizando duas amostras por
condicdo, foi realizado um pré-tratamento de sputtering a temperatura de 300°C por
30 minutos a pressao de 200 Pa, com a finalidade de remover a camada de Oxido na
superficie das amostras e viabilizando a difusdo do carbono nas condicbes
estabelecidas na Tabela 2.

Tabela 2. Condicdes de cementacdo a plasma utilizado

PRESSAO (Pa)
Sputtering | Tratamento

TEMPERATURA(°C) | CONDICAO | MISTURA GASOSA | TEMPO(h)

5%CHa
95%H2
o)
) |
350 5 200 340
20%CHa4
80%H2
30%CHa

70%H:2

a)

c)

d)

2.2.2 Caracterizacao estrutural

As camadas formadas pela austenita expandida ou Fase S, foram medidas com o
microscoépio eletrénico Inspect 55 na direcdo transversal ao tratamento, apos ataque
guimico revelador com agua régia. Para determinar as fases presentes utilizou-se
difratbmetro (DRX) modelo D8 Phaser, foi realizado lixamento prévio das amostras a
800# de modo a remover a camada de sujeira nas superficies, seguido de limpeza
das superficies com acetona, para evitar interferéncias da medigéo.

2.2.3 Caracterizacgdao tribolégica

Os ensaios de ultra microdureza Vickers destinados a determinacdo dos perfis de
dureza das amostras cementadas, cortadas e embutidas de forma que se pode
analisar a direcao transversal, os ensaios foram conduzidos no equipamento DUH-
211S/SHIMADSU, utilizando-se como carga de indentagcdo 50 mN, sendo, estas
realizadas na superficie transversal em relagdo a camada cementada, direcionadas
do topo (superficie cementada) para o centro da amostra com espacamentos de
indentacdo de 0,1 mm, até que alcancar dureza equivalente a amostra de referéncia
(ndo cementada). Os ensaios foram repetidos por trés vezes, de modo, que 0s
resultados apresentados correspondem a meédias aritméticas dessas medidas.

Os ensaios referentes ao estudo da resisténcia desgaste foram realizados no
equipamento de microabraséo do tipo “esfera livre” da marca CSM Instruments em
gue consiste no desgaste ocorrido em um corpo de prova, pela acédo de uma esfera
e particulas abrasivas, havendo acdo de uma pressao e presenca de um abrasivo,
contra uma superficie plana da amostra, produzido assim uma calota, denominada
como cratera de desgaste, a qual foi fotografada com auxilio de uma luneta com
aumento de 100X.
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Os didmetros das calotas foram medidos a cada 750 rota¢des da esfera para calculo
do coeficiente de desgaste correspondente a cada tratamento.

As condicdes de desgaste foram utilizadas com a uma solucdo abrasiva preparada
com 100 ml de agua destilada e 759 de carbeto de silicio que gotejava trés gotas por
segundo sobre o contato da esfera com a superficie da amostra, por sua vez a
esfera de aco inoxidavel de diametro 25,4mm; foi exercida uma presséo através de
seu peso sobre a amostra enquanto girava, esta presséao foi regulada pela inclinagao
do ponto de contato em relacdo a esfera, até ser obtida uma medida de forca
correspondente a 0,3N pela célula de carga do equipamento, a velocidade de
rotacdo do eixo do motor utilizada foi de 150RPM, os dados eram indicados no
painel de controle do equipamento.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Espessuras das Camadas

As imagens obtidas através de microscopia eletrénica indicam, como se observa na
Figura 2 que os tratamentos realizados apresentaram espessura medida de 5,13
pm; 3,81 uym; 1,68 um e 1,43 ym para os tratamentos realizados com 5% CHa,
10%CHa4, 20%CH4 e 30%CHa4, respectivamente, as regides das camadas nao
sofreram ataque quimico revelador por agua régia, indicando aumento da resisténcia
a corroséao.

MEV- 1000X
MEV- 1000X

MEV- 1000X
MEV- 1000X

Figura 2. (a) Cementacédo a 5%. (b) Cementacéo a 10%. (c) Cementagéo a 20%.
(d) Cementacéo a 30%.

A Figura 3 compara as espessuras das amostras tratadas, mostrando que
apresentaram restricdes nos desenvolvimentos conforme se elevou as composi¢oes
de metano utilizadas, acredita-se que essa relacéo é devida ao fato de que a medida
gue foi elevada a composicdo de metano, ocorreu saturacdo da superficie,
favorecendo a formacéo de fuligem aderida as superficies tratadas, essa fuligem é
uma matéria preta, de natureza organica, gordurosa, na forma de diminutas
particulas que provavelmente tem papel de blogueio no processo deposicdo e
difusdo das espécies em questao.
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Espessura(pm)

%CHa

Figura 3. Espessuras das camadas cementadas.

3.2 Determinagdes das Fases

Observou-se o deslocamento dos picos de difracdo das amostras tratadas para
angulos menores, ou seja, reticulos cristalinos de comprimentos maiores (austenita
expandida) para todas as amostras tratadas. O difratograma das amostras tratadas
apresentou-se com a base do pico de difracdo com espessuras maiores em relagcao
a amostra sem tratamento, vide difratograma apresentado na Figura 4, em funcdo do
desordenamento desse tipo de estrutura [8] além de picos relacionados a presenca
de carboneto de cromo as amostras tratadas utilizando 5% e 10%CH4.
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Figura 4. Difratograma das amostras cementadas a plasma.
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3.3 Perfis de Dureza

Na Figura 5 estdo apresentadas os perfis de dureza obtidos nas amostras tratadas,
lembrando que a amostra de controle apresentou dureza de 220 Hvoo1, entdo
realizou-se as medidas de dureza a partir da superficie, até ser obtido o valor de
220 Hvoo1 nas amostras tratadas, observou-se que a amostra trata com 5%CHa4
apresentou uma dureza de topo na faixa de 335 , enquanto as dureza das demais
ficaram na faixa de 305 Hvooi. Acredita-se que a auséncia de barreira de difuséo
favoreceu uma maior penetracdo no material tratado com 5% CHa, dessa forma foi
possivel uma saturacdo mais efetiva da rede da austenita, medindo uma dureza
mais elevada as demais condi¢bes, assim como um perfil localizado na faixa
superior do grafico apresentado na Figura 5.
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Figura 5. Perfis de dureza obtidos para amostras cementadas a plasma.

3.4 Resisténcias ao Desgaste Microabrasivo

Para encontrar o coeficiente de desgaste foram necessarios calculos que seguem a
Equacdo 1, os termos contemplados sao coeficiente de desgaste(K), volume
desgastado (V), Forca Normal aplicada a superficie(Fn) e Distancia de

deslizamento(S).
14

K=-" 1)

o Fn.S

Realizando as devidas manipulacdes para encontrar o coeficiente de desgaste em
fungdo dos parametros controlados, temos a Equagao 2, onde tem-se termos da
equacao anterior, acrescidos do diametro da calota(d), tempo (t), rotacdo da
esfera(nesf) e raio da esfera de desgaste(R) que no presente trabalho possui valor de
12,7mm:

d4

K= )

 128.t.nesp.F.R2
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As medidas dos diametros das calotas retornaram valores de coeficiente de
desgaste correspondente a (1012 m?/N) 1,65; 1,36; 1,4; 1,5 e 1,5; para a matriz,
amostras tratadas com 5% CHas, 10% CH4, 20%CHa4, 30% CHa, respectivamente,
conforme o grafico na Figura 6.
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Figura 6. Coeficiente de desgaste em funcdo da composigéo de tratamento.

Assim utilizando as mesmas medidas de diametros das calotas foram utilizados para
encontrar os volumes desgastados em funcdo com a distancia deslizada (calculada
com numero de rotacdes do eixo-motor e diametro da esfera de desgaste), foi
possivel correlacionar o volume desgastado em funcdo da distancia deslizada,
atribuindo a curva caracteristica de cada composicdo de metano utilizada, ilustrada
no gréfico da Figura 7. O célculo do volume desgastado(V) € alcancado com a
relacdo do diametro da calota(d) e do raio da esfera(R) apresentado na Equacéao 3.

V =m.d*/64R 3)

Volume Desgastado(mm?)

Distancia deslizada(m)

Figura 7. Relacéo de volume desgastado (mmg3) por distancia deslizada(m).
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As imagens e medidas das calotas utilizadas para o célculo do volume de
deslizamento a 150m estédo representadas na Figura 8.

Figura 8. Calotas de desgaste, a distancia deslizada de 150m das superficies (a) matriz
(b) tratada a 5%CHa4 (c) tratada a 10%CHa4 (d) tratada a 20%CHa4 (e) tratada a 30%CHa4.

4 CONCLUSAO

A aplicacdo da cementacédo a plasma a temperatura de 350°C e 340 Pa durante 5
horas tende a ser benéfica para todas as condicbes analisadas, através da melhoria
da resisténcia ao desgaste, aumento de dureza e formacdo da camada endurecida,
a regido das amostras reagidas foram o substrato, permanecendo a camada sem
sofrer atague o que indica melhoria na resisténcia a corrosao.

Nas condicbes ensaiadas, a mistura de 5%de CHs e 95%H2 apresentou-se
capacidade superior em prover melhorias em relacdo as propriedades tribolégicas
do aco AISI 316, formando uma camada com espessura de 5,13um; 335 Hvo,o1 de
dureza superficial e coeficiente de desgaste de 1,36. 102 m?/N.
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O difratograma-DRX mostrou a presenca de austenita expandida ou Fase S em
todas as condi¢cOes estudadas e picos de carboneto de cromo para as amostras
de 5% CHas e 10% CHa.

Observou-se que a medida que se elevou quantidade de metano na mistura, o
mecanismo de formacéo de fuligem na superficie das amostras era favorecido em
detrimento da penetracdo de carbono no material, essa matéria preta, de origem
organica, gordurosa, na forma de diminutas particulas atuou como possivel
bloqueador dos mecanismos que promovem 0 endurecimento por meio da adesao,
deposicao e difusdo das espécies.
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