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Resumo

O uso de tratamentos termoquimicos assistidos por plasma tem apresentado grande
crescimento nos ultimos anos em consequéncia dos excelentes resultados obtidos
na modificacdo de superficies em materiais de engenharia. Neste estudo sera
utilizado o aco inoxidavel AlSI 304 que apresenta boas caracteristicas de resisténcia
a corrosao, tendo vasto campo de aplicacao nas industrias téxteis e quimicas. Sera
realizado tratamento termoquimico de cementacéo a plasma com temperatura fixa,
variacdo de tempo e mistura gasosa (CHa).

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

CARURIZING AISI 304 STAINLESS STEEL WITH USE OF THE COLD PLASMA

Abstract

The use of plasma assisted thermochemical treatments has shown steady growth in
recent years due to the excellent results obtained in the modification of surfaces in
engineering materials. In this study, AISI 304 stainless steel which has good
corrosion resistance characteristics and wide application in textiles and chemical will
be used. Will be held thermochemical treatment of the plasma with fixed carburizing
temperature and time variation and gas mixture (CHa).

Keywords: Plasma carburizing; Stainless steel AISI 304; Microabrasive wear.
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1 INTRODUCAO

Os acos inoxidaveis possuem amplas aplicacdes na engenharia, principalmente nos
setores alimenticios, aeronauticos, ferroviarios, petroquimicos e refrigeragdo. Apesar
de sua grande aplicabilidade, em funcéo de apresentar boa resisténcia a corroséo, a
classe mais explorada destes materiais, a série 300, ndo possui boa resisténcia ao
desgaste e também dureza elevada quando comparada aos demais acos
inoxidaveis. Desta série a liga metalica inoxidavel mais popular é a classe 304,
composto por acos austeniticos com estrutura cubica de face centrada, oriunda de
ligas contendo Fe-Cr-Ni, com teores de 18% de Cr e 8% de Ni e maximo
0,08% de C.

O grande desafio da &rea de Selecdo de Materiais tem sido encontrar métodos que
possam melhorar as propriedades mecanicas desses acos, atribuindo de forma
satisfatoria 0o emprego eficiente em escala industrial, onde parte-se de dois
principios a, reformulacdo de ligas metélicas e/ou aplicacdo de tratamentos
termoquimicos.

Em meio aos possiveis tratamentos termoquimicos, a cementacdo em metais com
baixa temperabilidade é um dos processos mais utilizados em acos de teores de C,
cujo objetivo principal € melhorar as caracteristicas superficiais, através da difusao
de carbono, melhorando a resisténcia ao desgaste, bem como, aumentando a
dureza superficial do material, no caso de acos inoxidaveis austeniticos pesquisas
demostraram que a cementacdo realizada em temperaturas menores que 450°C
proporcionam ganhos consideraveis nas propriedades mecéanicas sem interferir na
resisténcia a corrosao [2-6].

Neste estudo € proposto um tratamento termoquimico de cementacdo a plasma na
temperatura de 410°C, mistura gasosa com concentracdo de 7% de CHs e 93% de
H2, num tempo de trés horas e variagcdo de tempo de 1 a 8 horas, considerando que
nao foram encontrados muitos estudos relacionados ao tratamento de cementacédo a
plasma a baixas temperaturas nos acos inoxidaveis austeniticos AlSI 304.

2 MATERIAIS E METODOS
2.1 Materiais

O material escolhido foi 0 aco inoxidavel austenitico AISI 304, por ser uma liga com
poucos estudos na area de tratamentos termoquimicos de cementacdo a plasma a
baixas temperaturas, no experimento foram usadas amostras cortadas de uma barra
cilindrica com diametro de 1/8 de polegada e espessura de aproximadamente
3,5mm, conforme composicdo quimica descrita ha Tabela 1, podendo-se observar a
coeréncia da composicdo, conforme estabelecido pela (American Society for Metals)
ASM [3].

Tabela 1. Composicdo quimica para o aco AlSI 304 nominal conforme a ASM e medido [1]

Tipo UNS Composicao (%)
Designation C Mn Si Cr Ni P S
AISI| 304t S30400 0,08 2,0* 1,00 18-20 8-10,5 0,045* 0,03*
Medido - 008 192 100 18,00 8,34 0,040 0,02

* limite maximo.

* Contribuicdo técnica ao 69° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 14° ENEMET - Encontro
Nacional de Estudantes de Engenharia Metallrgica, de Materiais e de Minas, 21 a 25 de julho de
2014, Séo Paulo, SP, Brasil.
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2.2 Métodos

Os procedimentos experimentais e as analises pertinentes a serem desenvolvidas
durante o referido estudo foram conforme a Figura 1.

Caracterizagao Caracterizacao
Quimica Quimica
Caracterizagao Caracterizagdo
Microestrutural Microestrutural
Corte e Preparagéo Desgaste Cementagéo a plasma _Desgast§
das Amostras microabrasivo microabrasivo
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[ | H 5h ] e mm e e e i
I
| B |
[
Difragdo de Raios-X |—1 L Difragdo de Raios-X

Figura 1. Fluxograma com as etapas dos procedimentos experimentais.

O tratamento termoquimico foi realizado em forno a plasma pulsado da marca SDS
modelo Thor NP 500, com capacidade de operacdo de 50kg, sendo que apos
tratadas, as amostras foram preparadas metalograficamente e analisadas em
microscopia Optica com ataque de agua régia, desgaste microabrasivo realizado no
equipamento de microabrasdo do tipo “esfera livre” da marca CSM Instruments,
avaliacdo da microdureza do substrato e da camada cementada por meio do
microdurbmetro Digital Microhardness Tester HMV-G com cargas de 2,59 e
difratograma de Raios-x realizados no equipamento difratbmetro Bruker D-phaser,
do Laboratério de Engenharia de Superficies do Departamento de Engenharia
Metalurgica do IFES.

As amostras apoOs cortadas foram retificadas gerando uma espessura de
aproximadamente 3,0mm cada, depois preparadas segundo técnicas metalograficas
convencionais de lixamento (80, 180, 220, 320, 400, 600, 1000 e 1200 mesh) e
polimento (alumina de 1 e 0,3um), concluido os procedimentos de corte, lixamento e
polimento das amostras as mesmas foram levadas ao forno e realizado o
procedimento de limpeza com argonio (sputtering), na temperatura de 370°C/0,5h e
pressao de 3,9torr (520Pa), visando remover a camada de 6xido de cromo (Cr203)
da superficie da amostra.

O tratamento termoquimico foi realizado a uma temperatura de 410°C nos tempos
de 1h, 2h, 5h e 8h (duas amostras para cada condicdo de tratamento), em uma
atmosfera composta por 93% H2 e 7% CH4, com presséo interna de trabalho fixada
em 5,1torr (680Pa), com resfriamento realizado dentro do proprio reator até a
temperatura ambiente.

Foi realizado exame metalografico da seccado transversal da matriz e das amostras
cementadas, visando avaliar a camada cementada, observar a zona de difuséo,
além da interface camada cementada/substrato, onde os discos foram cortados
perpendicularmente a superficie tratada e a superficie gerada com espessura de
aproximadamente 3 mm foi embutida em baquelite, na preparagdo da superficie a
ser observada o procedimento adotado foi 0 mesmo ja descrito anteriormente até
chegar ao polimento com alumina de 0,3 um, adicionalmente a superficie foi atacada
com agua régia para revelar a microestrutura formada, apos tal procedimento as
amostras foram levadas ao microscopico 6tico modelo Metaluxx 3, marca Leitz do

* Contribuicdo técnica ao 69° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 14° ENEMET - Encontro
Nacional de Estudantes de Engenharia Metallrgica, de Materiais e de Minas, 21 a 25 de julho de
2014, Séo Paulo, SP, Brasil.
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Laboratério de Engenharia de Superficies do Departamento de Engenharia
Metallrgica do IFES e micrografias foram obtidas para os diversos tratamentos
realizados, o desgaste microabrasivo foi realizado no equipamento de microabrasao
do tipo “esfera livre” da marca CSM Instruments, onde os ensaios foram realizados
conforme metodologia proposta por Rutherford e Hutchings [7]. Neste teste foi
utilizado uma esfera confeccionada a partir do aco AISI 5120 com diametro de
25,4mm, os coeficientes de desgaste (K), foram medidos utilizando-se como
abrasivo, lama de carbeto de silicio (SIC) numa concentracdo 0,75g/cm3,
granulometria de aproximadamente 5um, vazdo de alimentacdo de 1 gota/cada 3
segundos. A carga aplicada nos testes foi de 0,27N (£ 0,02), com rotacdo do motor
de 150RPM e intervalos de avaliacdo das crateras desgastadas de 5, 15, 30, 45 e 60
minutos, onde em cada bateria de amostras foi possivel gerar o coeficiente de
desgaste a partir da media aritmética dos coeficientes, obtidos apos a taxa de
desgaste permanecer constante (running-in). As calotas foram fotografadas em um
microscopio Otico e feitas posterior medicdo dos diametros. A anélise dos resultados
foi realizada plotando-se a o coeficiente de desgaste em (K) em funcdo do tempo. A
perda de massa, ou seja, volume (V) foi calculado em funcéo da distancia percorrida
em metros (L) e € dado em [mm3] conforme a Equagéo 1 [5,7]:

T
32.C 1)

onde “b” é o didmetro da calota de desgaste dado em mm, “D” é o didmetro da
esfera utilizada dado em mm. J& o coeficiente de desgaste K dado em [m2.N1] pode
ser calculado usando-se a Equacéo 2:
Vv
L.k, )
onde “FN” € a forga normal aplicada no ensaio dado em N e “L” é a distancia de
deslizamento dada em mm e pode ser calculada conforme Equagéo 3:

L:19,95.n

1D 55
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 e mediu-se a
dureza de topo e perfil utilizando carga de 2,59 e identador Vickers, pelas mesmas
metodologias ja descritas. Também foi avaliado o difratograma de raio-x da
amostras cementadas comparado com a matriz. O valor de “n” € o numero de voltas
realizadas pelo eixo motor do equipamento de ensaio.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

A Figura 2 mostra a evolucdo da camada cementada em funcdo do tempo de
tratamento. Os resultados mostram um aumento da espessura em relagéo ao tempo
de tratamento, onde a maxima conseguida foi de 15,7 um para 8 h de tratamento. A

Figura 3 mostra 0 mesmo resultado e pode-se perceber que a medida que se
aumenta a espessura da camada cementada tem-se uma menor eficiéncia de

* Contribuicdo técnica ao 69° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 14° ENEMET - Encontro
Nacional de Estudantes de Engenharia Metallrgica, de Materiais e de Minas, 21 a 25 de julho de
2014, Séo Paulo, SP, Brasil.
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formacdo, isto pode ser explicado porque o processo de difusdo na camada ja
formada € bem menor do que na austenita e que outros fendmenos além da difusao
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, formacéo
esta associada a precipitagdo de carbonetos de cromo, o0 que conduz a uma
degradacéo da resisténcia a corrosdo [6]. Para producdo de camadas cementadas
espessas, embora 0 aumento da temperatura seja o procedimento mais eficaz existe
a limitacdo no que diz respeito ao favorecimento da precipitacdo destes

carbonetos [7].

N

Presencga de C camada 6,4pn

Figura 2. Evolucéo da cada cementada a plasma a 410°C e funcéo do tempo de tratamento (a)
sem tratamento (b) 1h (c) 2h (d) 5h (e) 8h. Atmosfera composta por 7% de CHag) € 93% de Hz).
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Figura 3. Evolucao da camada cementada a plasma a 410°C em fun¢éo do tempo de tratamento.

A Figura 4 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 é maior quando o

* Contribuicéo técnica ao 69° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 14° ENEMET - Encontro
Nacional de Estudantes de Engenharia Metallrgica, de Materiais e de Minas, 21 a 25 de julho de
2014, Séo Paulo, SP, Brasil.
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tempo de tratamento € maior. A Figura 4b mostra os diametros finais das calotas
obtidas em funcdo do tempo de tratamento termoquimico. Observa-se que a queda
do diametro da calota corresponde ao aumento de espessura alcancada pelo
tratamento termoquimico. Este resultado mostra que o aumento da espessura
cementada melhora a resisténcia ao desgaste.
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Figura 4. Tipica calota esférica obtida no ensaio de desgaste microabrasivo (a) e diametro da calota
em funcado do tempo de tratamento térmico (b).

A Figura 5 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, 2 e 5h. 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 cementacdo foi eficiente para
melhorar a resisténcia ao desgaste, pois, em todas as situa¢des seu valor foi inferior
guando comparado com o coeficiente obtido para a amostra nao tratada.
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Figura 5. Curva de taxa de desgaste “K” em fungdo do tempo para o ago AISI 304 nao tratado e
cementado a plasma a 410°C por tempos variando de 1h a 8h.

* Contribuicéo técnica ao 69° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 14° ENEMET - Encontro
Nacional de Estudantes de Engenharia Metallrgica, de Materiais e de Minas, 21 a 25 de julho de
2014, Séo Paulo, SP, Brasil.
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Na Figura 6 sédo apresentados os resultados de perfil de microdureza das camadas
cementadas, onde todas as camadas apresentaram dureza maior que o substrato
nao cementado, a carga ulitizada foi de 2,5 g, ndo sendo observado interferéncia do
substrato.

Os maiores valores encontrados foram o0s correspondentes aos tempos de
5 e 8 horas, onde obteve-se respectivamente os valores de 482HVo,025 € 528HV0,025,
provavelmente em funcdo da proximidades dos valores obtidos da camada
cementada (12,5 e 15,7um). Os resultados de desgaste mostram que essas
camadas apresentam valores de coeficiente de desgaste muito proximos
1,15x10*? [m?.NY] e 1,13x10°*?2 [m?.N1] respectivamente. Isso indica que o uso de
tempos prolongados de cementacdo usando 7% de CHasg) e 93% de Hzg ha
temperatura de 410°C néo foram efetivos nos resultados da resisténcia ao desgaste
do material.
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Figura 6. Perfil de dureza das camadas apds tratamento de cementagdo a plasma para o aco AlSI
304 a 410°C.

Na Figura 7 sdo apresentados difratogramas de raios-X da matriz e das amostras
apos a cementacdo, notando que ndo ha a presenca de picos que identifiguem a
presenca de carbonetos nas camadas, além disso, nota-se em todas as amostras
tratadas picos identificadores de austenita deslocados para a esquerda, ou seja,
para angulos menores, 0 que torna evidente uma expansao do reticulado em fungéo
do acréscimo da quantidade de carbono, mostrando a fase de austenita expandida,
caracteristica das fases com supersaturacdo do carbono [8].

* Contribuicdo técnica ao 69° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 14° ENEMET - Encontro
Nacional de Estudantes de Engenharia Metallrgica, de Materiais e de Minas, 21 a 25 de julho de
2014, Séo Paulo, SP, Brasil.
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Figura 7. Perfil de dureza das camadas apds tratamento de cementagdo a plasma para o aco AlSI
304 a 410°C.

5 CONCLUSAO

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

O aumento do tempo de cementacédo a plasma favorece a producdo de uma maior
espessura de camada cementada, no entanto, o uso de tempos de cementacao
superiores as 5h possibilitam ganhos pouco significativos de espessura
considerando o tempo despendido no tratamento.

As camadas mais espessas, de 12,5 e 15,7um de espessura, apresentaram oS
melhores resultados de desgaste. Em relacdo ao material ndo cementado, ocorreu
uma reducédo no coeficiente de desgaste de aproximadamente 30%.

Os ganhos alcancados foram evidenciados com os resultados obtidos nos espectros
de DRX sugerindo a presenca da formacdo de austenita expandida ou fase S de
carbono em todas as condi¢Oes avaliadas, sem evidéncia deformacéao de carbonetos
de carbono, FeC, Fe2C e FesCz, elementos indesejaveis ao processo.
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