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Resumo

Nitretacdo a plasma é um processo que tem sido mais fortemente estudado nos
ultimos 30 anos e suas vantagens técnicas, econdmicas e ambientais sobre os
processos convencionalmente utilizados ja estdo bem estabelecidas no meio
cientifico. No entanto, problemas como falta de homogeneidade de temperatura e
efeitos de borda nas pecas assim como a instabilidade do plasma sao fatores que
impedem uma ainda maior aceitagao desta tecnologia no mercado de tratamentos
termoquimicos. O presente artigo faz parte de um trabalho que tem como objetivo
avaliar as diferengas de temperaturas entre pecgas alocadas em posigdes distintas
dentro de uma cadmara de nitretacdo a plasma, e caracterizar as variacdes
microestruturais resultantes. Observou-se que a diferenca de temperaturas entre
algumas pecgas ultrapassou a 20°C conduzindo a sensiveis discrepancias no
tamanho da camada branca e nas durezas da zona de difusao.
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LOW HOMOGENETY TEMPERATURES CONSIDERATIONS ON PLASMA
NITRIDING PROCESS

Abstract

Plasma Nitriding is a process that has been intensevely studied in the last 30 years
and and presented technical, economical and ambiental advantages over the
conventional processes. However, non homogeneity of temperatures in the
chamber, corner efects as well as electrical arc formation are factors affecting the
dissemination of this process on the termochemical treating industry in Brazil. This
paper is part of a work that has as a main goal to evaluate temperature differences
among the parts placed in different positions into a plasma nitriding chamber and,
moreover, to caracterize the resulting microestrutures. It was detected temperature
differences among some samples in the order of 20°C producing sensible
discrepancys in the compound layer thickness, in the nitrogen diffusion and in the
hardness profile.
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1 INTRODUGAO

As técnicas de endurecimento superficial de pecas e ferramentas sao
largamente empregadas na industria por proporcionar ao material elevadas
durezas superficiais ao mesmo tempo em que mantém um nucleo relativamente
tenaz.l'® Dentre os processos empregados , destaca-se, a nitretagdo, que
consiste na difusdo do nitrogénio atdmico na superficie do metal. O endurecimento
ocorre pela formacdo de uma zona de difusdo e de uma camada de compostos
(camada branca). Na zona de difusdo o endurecimento ocorre por solugao sélida
e principalmente pela formagao de nitretos precipitados (distorgdo do reticulado do
ferro). Acima da zona de difusdo, na regiao mais externa das pecgas, dependendo
dos parametros empregados na nitretacdo, ocorre a formagdo da camada de
compostos ou “camada branca” onde estdo presentes as fases € (FexsN) e/ou Y’
(FesN).! Por se utilizar temperaturas relativamente baixas e ndo necessitar de
uma posterior témpera para que ocorra 0 aumento de dureza, este tratamento
termoquimico é preferido quando se requer um minimo de variagbes dimensionais
nas pecas.?

A Nitretagdo a Plasma ou Nitretacdo I6nica € um método que emprega
tensbes elevadas e uma atmosfera a baixa pressdo (com pré-vacuo) para a
formagdo do plasma. Diferentemente do convencional processo a gas o qual
utiliza NH3 (amdnia) para gerar o nitrogénio atdbmico, o plasma usa o gas N, a
pressdes de 2 a 5 mBar. O gas N; é ionizado devido a uma diferenca de potencial
elétrico entre anodo (normalmente a carcaca da camara) e catodo (pecas). fons de
nitrogénio, sao entao acelerados contra as pecas transmitindo um momento linear
causando o aquecimento. Além da elevagéao de temperatura, o nitrogénio ionizado
tem uma elevada atividade na superficie do ferro corroborando com as maiores
taxas de difusao observadas, principalmente no inicio do processo.

Uma vantagem substancial do plasma com relagcéo a nitretacdo gasosa € a
possibilidade da execucdo da nitretacdo em temperaturas mais baixas. Enquanto
na nitretacdo a gas € tecnicamente excluida a possibilidade de se nitretar abaixo
de 500°C, no plasma é possivel tratar as pecas a partir de 375°C.! Isto ¢ de
grande importancia principalmente quando se deseja nitretar ferramentas e outras
pecas temperadas e revenidas, ja que, altas temperaturas em longos periodos de
tempo causam um indesejavel revenimento e acabam por diminuir a dureza de
nucleo a patamares indesejaveis. Temperaturas mais baixas também s&o
benéficas para a tenacidade da zona de difusdo de agos rapidos ABNT da série M,
devido a menor precipitagdo de cementita nos contornos de grdo durante o
processo.

Como principal desvantagem do processo a plasma destacam-se os
problemas de heterogeneidade de temperaturas em pegas com geometria
complexa ou mesmo em pecgas simples e similares mas que sdo alocadas em
diferentes regides do forno. Uma vez que o aquecimento das pecas se da pelo
bombardeamento ibnico sobre as pecas (na regido catddica do sistema) e néo
pelo aquecimento de resisténcias externas, existira fundamentalmente uma
diferenca de temperaturas entre o conjunto pecas/base e as paredes da camara.
Dessa forma, estabelece-se um gradiente de temperaturas no interior da camara
que ira interferir nas trocas térmicas sejam elas vinculadas a radiacdo ou a
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convecgao, podendo gerar diferengas significativas de temperatura. Este artigo faz
parte de um trabalho mais amplo, cujo objetivo &€ avaliar o quao significativas
poderiam ser essas trocas térmicas em termos dos resultados metalurgicos do
processo.

2 MATERIAIS E METODOS

Os experimentos foram realizados em uma camara com capacidade de 200
litros (Figura 1) e por um conversor de plasma pulsado que gera uma diferenca de
potencial maxima de 1000 Volts entre o anodo (a carcaga) e o catodo (conjunto
base/pecas). Tendo em vista a extragao de calor a partir da parede da camara e,
por conseguinte, as diferentes temperaturas geradas em pecas alocadas em
diferentes posicdes desta, realizaram-se experimentos acoplando-se termopares
em 4 amostras de ago ABNT 4140 temperadas e revenidas a 460°C com dureza
de 37 HRC. As pecas foram posicionadas sobre uma base plana de aco carbono e
separadas de 11 mm entre si, distribuindo-se ao longo do raio da camara,
conforme e demonstra a Figura 1.

Isolamento térmico de
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Figura 1 - a) Desenho esquematico da caAmara de nitretagéo, b) posicionamento das amostras no
forno.

Antes de executar o processo de nitretagcdo a plasma, todas as amostras
eram lixadas e polidas, garantindo dessa forma uma emissividade uniforme .
Outros procedimentos antes da nitretacdo foram os usuais de limpeza em acetona
para remores oleosidades.
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A nitretagao foi executada a uma temperatura referencial de 550°C durante
6h, tomando-se a amostra 1 (Figura 1b) como pecga de reféncia para controlar os
550°C. Adicionalmente a fim de monitorar a temperatura das pecas
individualmente e detectar eventuais diferencas dependentes dos parametros de
processo, foram medidas as temperaturas de cada uma das amostras atravé de
termopares inseridos nas mesmas.

Apds processo de nitretagdo, foi realizada uma analise metalografica e
testes de microdurezas nas duas pecgas que apresentaram maior variagao de
temperatura entre si no decorrer do experimento. Para a confirmacdo das
diferencas encontradas, foram realizadas analises quantitativas de composi¢ao
quimica ao longo da profundidade da camada nitretada por meio de GDOS (Glow
Discharge Optical Emission Spectrometry).

3 RESULTADOS E DISCUSSOES

Analisando-se o monitoramento das temperaturas durante a nitretacao, foi
possivel observar uma significativa variagao de temperatura entre as amostras 1 e
4 (em média 25°C) como pode se visto na Figura 2. As oscilagdes de temperatura
observadas para todas as amostras na Figura 2 sdo devido ao controle de tenséo
do plasma, percebe-se que as oscilagdes ocorrem de forma muito similar para
todas as amostras. No entanto, a diferenca de temperaturas entre amostras
mantém-se constante para o periodo monitorado de nitretacao.

Temperatura (°C)
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Figura 2. Temperatura das amostras ao longo do tempo de nitretagéo

As analises metalograficas realizadas nas amostras 1 e 4 indicam uma
sensivel diferenga em termos de tamanho da camada branca. Observa-se na
Figura 3 que a camada de compostos da pega que teve a temperatura mais
elevada (amostra 1 / 550°C) teve uma espessura maior (cerca de 5 um). Esta
diferenca péde ser confirmada através das analises de GDOS (Figuras 4 e 5) que
mostrou maiores concentragdes de nitrogénio em regides mais profundas para a
amostra 1 configurando assim, a formagdo de uma maior camada de compostos
para esta peca.
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Figura 3. Fotomicrografias da segéo transversal das camadas nitretadas. a) amostra 1 e b)
amostra 4.
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Figura 4. Analise via GDOS do perfil de composig¢édo quimica da amostra 1.
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Figura 5. Analise via GDOS do perfil de composigdo quimica da amostra 4.

3542



As medicbes dos perfis de microdurezas na secao transversal também
mostraram discrepancias entre as amostras nitretadas em diferentes regides do
forno. A Figura 6 mostra como foram realizadas as identagées nas amostras 1 e 4,
de tal modo que nao ocorressem interferéncias entre uma medida e outra, sendo
possivel medir microdurezas em posicoes distantes de 20 ym entre si a partir de
50 ym de profundidade. Estes resultados sao apresentados na forma de curvas na
Figura 7. Os resultados mostram que a peca nitretada na posicédo 4 e por
conseguinte em uma temperatura mais baixa (amostra 4), apresentou uma zona
de difusdo significativamente mais dura que a que foi nitretada na posigdo 1
(referéncia a 550°C - amostra 1). Isso pode ser explicado pelo fato de que ocorreu
uma maior perda de dureza por revenimento da fase martensita na amostra 1, ja
que a temperatura de revenimento para estas amostras foi de 460°C.
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Figura 6: Identacdes de microdureza. A)amostra 1 e b) amostra 4.
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Figura 7: Diferengas no perfil de microdurezas das amostras 1 e 4.
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4 CONCLUSOES

Apesar de todas as vantagens agregadas a nitretagcdo a plasma tanto no
que se refere a viabilidade econémica como em termos de qualidade do produto
final, este estudo mostra que algumas discrepancias inerentes a esse processo
devem ser levadas em consideragdo para que a confiabilidade da corrida seja
satisfatéria. As diferencas de temperatura entre pecas idénticas dispostas em
diferentes regides do forno devido a extragdo térmica a partir da carcaga,
conduziram a sensiveis variagdes nas propriedades microestruturais das pecas.

Para que se obtenha menores discrepancias de temperaturas, € indicado
que o arranjo das pecgas no interior do forno seja simétrico ou que se use algum
tipo de aquecimento auxiliar para minimizar esse efeito.
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