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Resumo

A aplicacdo industrial de tratamentos termoquimicos assistidos por plasma tem
apresentado grande crescimento nos ultimos anos em consequéncia dos excelentes
resultados obtidos na modificagdo de superficies de materiais de engenharia. Neste
trabalho foi estudada a cementacéo a plasma de um aco AISI 304 que tem ampla
aplicacdo em pecas de elevada resisténcia a agentes corrosivos, as quais podem
também sofrer desgaste mecanico. Os tratamentos termoquimicos foram feitos sob
atmosfera gasosa fixa contendo 7% de CHag) € 93% de Hyg), temperatura de 410°C
e tempo variando de 1 h a 8 h. ApOs os experimentos as amostras foram submetidas
a ensaios de desgaste e de dureza e caracterizadas por microscopia 6tica. Os
resultados mostram que o tratamento de 8h foi o que trouxe o menor coeficiente de
desgaste microabrasivo. Nesta situagcédo observou-se a maior espessura da camada
cementada com 3,9 um de espessura.

Palavras-chave: Cementacdo a plasma; Aco inoxidavel AISI 304; Desgaste
microabrasivo.

PLASMA CARBURIZING OF AUSTENITIC STAINLESS STEEL AISI 304
Abstract
The industrial application of plasma assisted thermochemical treatments has shown
growth in recent years due to the excellent results obtained in surface modification of
materials engineering. In this work, it was studied plasma carburizing of an AISI 304
stainless steel which has wide application in parts exposed to wear and corrosive
agents. Carburizing experiments were carried out using a gas atmosphere consisting
of 7% CHayg) and 93% Hy), at temperature of 410°C and times ranging from 1 h to
8 h. All the carburized samples were characterized using wear, micro-hardness and
light microscopy. The results show that treatment of 8h offers the lowest wear
coefficient. In this situation there is the greatest thickness of the carburized layer with
3,9 um thick.
Key words: Plasma carburizing; Stainless steel AISI 304; Microabrasive wear.
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1 INTRODUCAO

Em virtude do grande avanco tecnolégico nos equipamentos da industria metal-
mecanica, torna-se cada vez mais propicia a utilizacdo de técnicas que visam maior
compatibilizacdo do uso dos materiais e dos tratamentos que visam a melhoria de
suas propriedades fisicas. O desgaste de materiais metalicos utilizados na industria
metal-mecénica é estudado desde meados da década de 1950, sendo esta
propriedade diretamente relacionada com o tipo de liga, propriedades mecanicas,
lubrificacdo, velocidade de deslizamento, temperatura e carga aplicada. A partir
deste cenario pouco estimulador e visando aumentar a vida util das pecas,
atualmente busca-se constantemente entender o problema e encontrar possiveis
solucdes tais como: limpeza da superficie; tratamentos termoquimicos de nitretacao;
cementacédo; entre outros. A partir de observacdes durante o uso de materiais, €
possivel avaliar o problema e propor possiveis solu¢des utilizando-se, por exemplo,

o mapa de desgaste dos acos proposto por Lim e Ashby,” onde em funcdo das
variaveis tais como carga e velocidade de deslizamento, é possivel ter uma idéia dos
tipos de desgastes que o material podera sofrer e sua influéncia ao longo do tempo.
Segundo Mello,® o desgaste apresenta-se onde ha um contato correlacionado a
uma movimentacdo do sistema, sendo 0s principais mecanismos: por abrasao, por
erosdo, por cavitacdo, por adesdo ou friccdo, corrosivo e por impacto. O aco
inoxidavel austenitico € um material largamente utilizado em ambientes corrosivos
gue em algumas situacfes pode também estar submetido a condi¢bes de desgaste
por um dos mecanismos citados.®# O tratamento por cementacdo baseia-se na
introduc&o de carbono a partir da superficie de uma peca por meio do mecanismo de
difusdo de &tomos, o que permite o endurecimento superficial proporcionando um
aumento da dureza e da resisténcia mecéanica ao desgaste mantendo o nucleo tenaz
com capacidade de absorver impactos. O processo convencional, que consiste em
manter uma peg¢a sob uma atmosfera gasosa rica em carbono, pode ser realizado
com grande eficiéncia desde que feito sob temperaturas elevadas, acima de
900°C.® Porém, nestas condicdes pode ocorrer a deterioracdo da resisténcia a
corrosdo, especialmente para os acos inoxidaveis. Ja o processo de cementacao
assistido por plasma pode ser feito sob temperaturas entre 400° e 500°C.® No caso
dos acos inoxidaveis austeniticos, alguns trabalhos mostram que a cementacao
realizada por esta técnica em temperaturas inferiores a 450°C proporciona bons
resultados de propriedades sem interferir na resisténcia a corros&o.®" Este trabalho
tem por objetivo realizar estudos pré-liminares de cementacdo a plasma sob
atmosfera controlada para o ago AISI 304 e investigar as potencialidades com
relacdo a melhorias que podem ser alcancadas com relacdo a resisténcia ao
desgaste microabrasivo. A técnica utilizada para verificar os resultados apds a
realizacdo dos tratamentos termoquimicos foi por desgaste microabrasivo. O ensaio
consiste em manter o contato entre uma esfera girando a uma velocidade constante
e 0 corpo de prova. Entre a esfera e o corpo de prova € adicionada uma emulsdo
abrasiva de carbeto de silicio com particulas de tamanho inferior a 5 um. A
resisténcia ao desgaste é determinada através da analise das calotas esféricas
geradas apés 0s ensaios.
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2 MATERIAIS E METODOS

2.1 Materiais

O aco escolhido foi o inoxidavel austenitico AlSI 304, por ser uma liga ainda pouco
explorada e séo raros os estudos de cementacéo a plasma até o presente momento.
Amostras com uma espessura aproximada de 3,5mm foram cortadas a partir de uma
barra cilindrica com diametro aproximado de 29 mm. A Tabela 1 apresenta a
composicado quimica do aco adquirido determinada em espectrémetro de emissao
Optica da marca WAS modelo Foundry Master Pro localizado no Laboratério de
Caracterizacdo Instrumental do Departamento de Engenharia Metallrgica do IFES.
Pode-se observar que a composi¢cdo estd de acordo com o estabelecido pela
(American Society for Metals) ASM.("

Tabela 1. Composicdo quimica para o a¢o AlSI 304 nominal conforme a ASM e medido

TIPO UNS COMPOSICAO (%)
DESIGNATION C Mn  Si Cr Ni P S
AIS| 304 S30400 0,08+ 20 1,00 1820 8-105 0,045 0,03*
Medido - 008 192 100 1800 834 0040 0,02

* [imite maximo
2.2 Métodos

As amostras foram retificadas para uma espessura final de aproximadamente
3,0 mm cada. As superficies a serem cementadas foram preparadas seguindo as
técnicas metalograficas convencionais passando por lixamento em lixas grana 80,
180, 220, 320, 400, 600, 1.000 e 1.200 mesh e posterior polimento utilizando
alumina de 1 e 0,3um.

O tratamento de cementacgao foi realizado em reator a plasma pulsado da marca
SDS modelo Thor NP 500. O equipamento possui capacidade para tratar
termicamente pecas com até 50 kg e esta localizado no Laboratério de Engenharia
de Superficies do Departamento de Engenharia Metallrgica do IFES. Antes de cada
experimento foi realizado o procedimento de sputtering (limpeza) com argdnio a uma
temperatura de 370°C por 30 min e presséao de 3,9 torr (520 Pa), visando remover a
camada de o6xido de cromo (Cr,O,) da superficie das amostras. Todos o0s
tratamentos termoquimicos foram realizados a uma temperatura de 410°C com
tempos fixados em 1 h, 2 h, 5 h e 8 h. Para cada condi¢gdo foram cementadas duas
amostras. Foi usada uma atmosfera de gas constituida por 93% de Hzg) e 7% de
CHa(g), com presséao interna de trabalho fixada em 5,1 torr (680 Pa). O resfriamento
apos a cementacdo foi realizado dentro do préprio reator até a temperatura
ambiente.

As amostras foram preparadas metalograficamente visando identificar as fases
formadas, avaliar a camada cementada e observar a zona de difusdo bem como a
interface camada/substrato. Os discos foram cortados perpendicularmente a
superficie cementada. A superficie gerada, entdo com aproximadamente 3 mm de
espessura foi embutida em baquelite. Para preparar a superficie a ser observada
procedeu-se da mesma forma ja descrita anteriormente até chegar-se ao polimento
com alumina de 0,3 um. Adicionalmente a superficie foi atacada com agua régia
para revelar a microestrutura formada. As amostras foram entdo levadas a um
microscopico 6tico modelo Metaluxx 3, marca Leitz do Laboratério de Engenharia de
Superficies do Departamento de Engenharia Metallrgica do IFES e micrografias
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foram obtidas para os diversos tratamentos realizados. O desgaste microabrasivo foi
realizado no equipamento de microabrasdo do tipo “esfera livre” da marca CSM
Instruments. Os ensaios foram realizados conforme metodologia proposta por
Rutherford e Hutchings (1996), pois, atualmente ndo ha norma que rege este tipo de
ensaio. Porém laboratdrios europeus estdo tentando normaliza-lo.®) Neste teste a
esfera utilizada € confeccionada a partir do aco AISI 5120 com diametro de 25,4
mm. Os coeficientes de desgaste (K), foram medidos utilizando-se como abrasivo,
lama de carbeto de silicio (SIC) numa concentracéo 0,75 g/cm?®, granulometria de
aproximadamente 5 ym, vazédo de alimentagdo de 1 gota a cada 3 segundos. A
carga aplicada nos testes foi de 0,27 N (x 0,02), com rotagcdo do motor de 150rpm e
intervalos de avaliagdo das crateras desgastadas de 5, 15, 30, 45 e 60 minutos.
Para cada bateria de amostras foi possivel gerar o coeficiente de desgaste a partir
da media aritmética dos coeficientes, obtidos ap0s a taxa de desgaste permanecer
constante running-in. As calotas foram fotografadas em um microscépio 6tico e feitas
posterior medicao dos diametros. A analise dos resultados foi realizada plotando-se
a o coeficiente de desgaste em (K) em funcéo do tempo. A perda de massa, ou seja,
volume (V) foi calculado em funcéo da distancia percorrida em metros (L) e é dado
em [mm?®] conforme a Equacéo 1:¢?

B n.b*
32.D 1)

onde “b” é o diametro da calota de desgaste dado em mm, “D” é o diametro da
esfera utilizada dado em mm. J& o coeficiente de desgaste K dado em [m?.N*] pode
ser calculado usando-se a Equacéo 2:

VvV

L., @
onde “Fy” € a forga normal aplicada no ensaio dado em N e “L” € a distancia de
deslizamento dada em mm e pode ser calculada conforme Equacéo 3:

Lo 19,95.n.D

2
,/D—zs
4 3)

O valor de “n” é o numero de voltas realizadas pelo eixo motor do equipamento de
ensaio.

Para avaliar o grau de endurecimento das superficies cementadas mediu-se a
dureza de topo utilizando-se um microdurbmetro digital da marca Shimadzu modelo
HVS-1000 SMTMF-DHT utilizando-se carga de 1,96N e identador Vickers.

Para avaliar os ganhos obtidos uma amostra ndo tratada foi caracterizada pelas
mesmas metodologias ja descritas.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

A Figura 1 mostra a evolucdo da camada cementada em funcdo do tempo de
tratamento. Os resultados mostram que o aumento da espessura é discreto e a
maxima conseguida foi de 3,9 um para 8 h de tratamento. A Figura 2 mostra o
mesmo resultado e pode-se perceber que a medida que se aumenta a espessura da
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camada cementada tem-se uma reducdo da eficiéncia de formacao, isto pode ser
explicado porque o processo de difusdo na camada ja formada é bem menor do que
na austenita e que outros fendmenos além da difusdo do carbono podem também
estar ocorrendo como, por exemplo, a presenca da fase austenita saturada de
carbono. Por outro lado, conforme observado em outros trabalhos, algumas fases
“escuras” podem forma-se proximo a superficie, formacdo esta associada a
precipitacdo de carbonetos de cromo, o que conduz a uma degradacdo da
resisténcia a corrosdo.® Para producéo de camadas cementadas espessas, embora
0 aumento da temperatura seja o procedimento mais eficaz existe a limitacdo no que
diz respeito ao favorecimento da precipitacéo destes carbonetos.®

Figura 1. Evolucdo da camada cementada a plasma a 410°C em fun¢éo do tempo de tratamento (a)
sem tratamento (b) 1h (c) 2h (d) 5h (e) 8h. Atmosfera composta por 7% de CHy) € 93% de Hy. M.O.
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Figura 2. Evolucdo da camada cementada a plasma a 410°C em fung&o do tempo de tratamento.

A Figura 3a apresenta uma tipica imagem de uma calota obtida experimentalmente
apos o final do ensaio de desgaste microabrasivo. As medidas realizadas utilizando-
se um microscopio 6tico mostram que o diametro final da calota € maior quando o
tempo de tratamento € maior. A Figura 3b mostra os didametros finais das calotas
obtidas em funcdo do tempo de tratamento termoquimico. Observa-se que a queda
do didmetro da calota corresponde ao aumento de espessura alcancada pelo
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tratamento termoquimico. Este resultado mostra que o aumento da espessura
cementada melhora a resisténcia ao desgaste.
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Figura 3. Tipica calota esférica obtida no ensaio de desgaste microabrasivo (a) e didametro da calota
em funcdo do tempo de tratamento térmico (b).

A Figura 4 mostra os valores dos coeficientes de desgaste “K” calculados a partir
dos resultados experimentais e confirma-se que o experimento de 8 h foi superior
aos demais tempos de tratamento, ou seja, 1 h, 2 h e 5 h. Embora se tenha um
aumento da espessura da camada cementada nos tempos de 5 para 8 horas de
tratamento, esta por sua vez, parece nao trazer melhorias significativas, apenas
1,5%. Os experimentos demostram que tratamento superiores a 5 horas a partir
desta mistura gasosa servem apenas para aumentar custo do processo do ponto de
vista de resisténcia ao desgaste. Adicionalmente podemos perceber através dos
coeficientes “K” obtidos que o tratamento termoquimico de cementacéo foi eficiente
para melhorar a resisténcia ao desgaste, pois, em todas as situacdes seu valor foi
inferior quando comparado com o coeficiente obtido para a amostra néo tratada.

Figura 4. Curva de taxa de desgaste “K” em fun¢do do tempo para o aco AISI 304 nédo tratado e
cementado a plasma a 410°C por tempos variando de 1h a 8h.

Na Figura 5 sdo apresentados os resultados de microdureza de topo das camadas
cementadas. Todas as camadas cementadas apresentam dureza maior que 0O
substrato ndo cementado. Como a carga de ensaio utilizada foi de 1,96 N, as
medidas apresentam uma forte interferéncia do substrato.
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Os valores de dureza das camadas cementadas por 5 e 8 horas obtidos foram de
aproximadamente 335HV. Isso provavelmente em razdo dessas camadas
apresentarem praticamente a mesma espessura (3,6 e 3,9 um)

Os resultados de desgaste mostram que essas camadas apresentam valores de
coeficiente de desgaste muito proximos 1,15x10™"? [m?.N?] e 1,13x10™*? [m2NY}
respectivamente. Isso indica que o uso de tempos prolongados de cementacao
usando 7% de CHyg) e 93% de Hg na temperatura de 410°C néo foram efetivos na
melhoraria da resisténcia ao desgaste do material.
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Figura 5. Evolucao da microdureza em funcao do tempo de tratamento de cementacao a plasma para
0 aco AlSI 304 a 410°C.

4 CONCLUSAO

O presente trabalho mostrou que € possivel melhorar as propriedades tribolégicas
do aco AISI 304 através do tratamento termoquimico de cementagdo a plasma.

O aumento do tempo de cementacdo a plasma favorece a producdo de uma maior
espessura de camada cementada. No entanto, o uso de tempos de cementacdo
superiores as 5 h praticamente ndo promove 0 aumento da espessura.

As camadas mais espessas, de 3,6 e 3,9 um de espessura, apresentaram 0S
melhores resultados de desgaste. Em relacdo ao material ndo cementado, ocorreu
uma reducédo no coeficiente de desgaste de aproximadamente 30%.
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