
105 

DESENVOLVIMENTO DE UM SISTEMA. PARA NITRETACÃO IÔNICA 

Carlos A. dos Santos 
Clodomiro Alves Jr. 

Nitretação é um tratamento superficial usado desde 1908. 
No primeiro processo registrado utilizava-se um fluxo de NH3, o 

.qual reagia com a superfície da amostra a temperaturas de aproxi
madamente SOO C. A principal dificuldade deste método era a f or
mação de uma camada superficial quebradiça, denominada camadabran 
ca (CB). Desde então, o método tem sido progressivamente melhora7 
do. O mais recente avanço tem sido o desenvolvimento do que se de 
nomina implantação iônica. Outro método similar é a nitretaçãõ 
iônica com descarga luminosa, a qual reduz sensivelmente a CB. Es 
tudos recentes têm sugerido a existência de um efeito sinérgico re 
sultante do uso da n_itretação iônica seguida pela implantaçao iô-
nica de nitrogênio. Objetivando investigar esta questão, foi de
s envolvido, no DFTE/UFRN, um sistema para nitretação iônica, cu
jos resultados preliminares serão apresentados neste artigo. Amos 
tras de aços carbono comerciais, tipo AISI 1020 e AISI 1040, tra~ 
tadas em diversas condições foram submetidas a ensaios metalogrâ
ficos, de microdureza e de corrosão. 
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1 • I NTRODUCÃO 

O endurecimento superficial de aços, obtido com os mais di~ 
versos tratamentos termo-químicos, é uma prática corriqueira em 
metalurgia hã muito tempo. Sabe-se, por exemplo, que o 
de cementação jâ era usado durante o - império romano(ll. 

Por volta de 1908, nos EUA, Machlet( 2l desenvolveu 
do denominado nitretação, que consistia na introdução de 
nio através da exposição do aço a um fluxo de amônia a 

processo 

um méto
nitrog~ 

-tempera-
turas da ordem de SOO C. Apesar de resultados relativamente sati~ 
fatórios, o método Machlet apresentava o grave problema de produ
zir uma camada superficial quebradiça que se desprendia em servi
ço. Em 1921 Fry patenteou na Alemanha um novo método, com o qual 
pretendia superar as dificuldades existentes no processo ante
rior(Z). A principal contribuição de· Fry foi descobrir que a in

trodução de elementos liga (Al, Cr, V, Mo, Mn) reduzia sensivelme~ 
te a espessura da camada quebradiça, posteriormente denominada ca 
mada branca (CB). 

Desde então as pesquisas têm se concentrado na tentativa de 
se evitar ou minimizar a formação da CB. A razão para isso é que, 
se·ndo quebradiça, a camada se desprende ·quando a peça é colocada 
em serviço, tornando obrigatório a sua remoção. Todavia, a expe
riência demonstrou que o custo da remoção é tão .alto quanto o 
tratamento de nitretação. 

Um passo importante na direção de uma solução satisfatória 
foi dado em 1932, com o advento da nitretação iônica(3l, cujos 
fundamentos são apresentados na seção seguinte. A nível de aplic~ 
ção industrial a nitretação iônica só veio a ser efetivamente 
utilizada nos anos _ sessenta. Apesar de reduzir sensivelmente o tem 
pode tratamento e de ser um processo considerâvelmente mais lim 
podo que os convencionais, a nitretação iônica não é capaz de e
liminar a CB. A total eliminação desta camada só foi possível com 
a utilização, por volta de 1972, da técnica denominada implanta
ção iônica< 4 , S). 

Esses dois Últimos métodos de nitretação apresentam algumas 
semelhanças metodológicas, embora suas faixas de aplicabilidade 
sejam diferentes. Em geral a implantação iônica é utilizada em 
componentes mecânicos de elevada sofisticação e alto custo finan-
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ceiro (p.ex. turbinas de aeronaves), enquanto que a. nitretação 

iônica, pelo seu reduzido custo operacional e também por causa de 

algumas das suas limitações, é mais apropriada às aplicações com 

menor grau de sofisticação. Todavia, uma descoberta recente abriu 

novas perspectivas de aplicação de. ambas as técnicas. Trata-se do 

efeito sinérgico obtido com a implan~ação de nitrogênio em aços 

previamente nitretados por meio de processos termoquímicos. As 

amostras duplamente tratadas apresentam resistência ao desgaste 

muito superior àquelas tratadas com apenas uma das técnicas. 

Objetivando investigar esse efeito, (em colaboração com o 

grupo de implantação iônica do IF - UFRGS), bem como dominar e 

transferir para a indústria a tecnologia da nitretação iônica, 

foi desenvolvido no DFTE-UFRN um sistema de "glow-discharge", cu

ja eficiência operacional foi testada com o tratamento _de aços c~ 

merciais do tipo AISI 1020 e AISI 1040. Ensaios metalogrâficos f~ 

ram utilizados para monitorar a espessura da camada nitretada; 

perfis de microdureza permitiram estimar a profundidade efetiva; 

finalmente ensaios q•.1alitativos de corrosão _ comprovam a eficiên

CÍÃ operacional do sistema aqui desenvol,~Jo. 

z: FUNDAMENTOS DA NITRETACÃO IÔNICA 

A nitretação iônica( 3 , 6-S) é realizada numa câmara (Fig.1) 

de onde o ar é substituído por uma mistura de nitrogênio e hidro

gênio, na proporção entre 10 e 20\ de N2 . Mantendo-se a mistura 

a uma baixa pressão (1 - 20 Torr), e aplicando-se entre os eletr~ 

dos uma tensão entre SOO e 1000 volts, estabelece-se uma descarga 

com densidade de corrente entre 10 e 100 mA/cm 2 • 

Todo o processo tem início com a geração ocasional de un par 

Íon-eletron, resultante da interação de um raio cósmico com um 

átomo da mistura gasosa( 9 ). Nas condições acima indicadas, as ve

locidades dos eletrons são tão altas, e as interações entre eles 

e os átomos da mistura são tão frequentes que a cascata de ioniz~ 

ção atinge uma condição de equilíbrio instantânea. A descarga 

assim formada é conhecida como descari;a luminosa ('klow-discharge"). 

Os Íons N+ gerados na descarga são acelerados em direção ao 

catodo, e ao o atingirem participam de três eventos: pulverização 

superficial do catodo, absorção gasosa e difusão. Esta ocorre 
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porque sob as condições acima especificadas a temperatura do cato
do atinge valores da ordem de SOO e. 

Inicialmente a transferência de energia do Íon N+ para os â~ 
tomos de Fe (e outros elementos da superfície) provoca pulverização 
seguida de reação química com formação de nitretos de ferro ricos 
em nitrogênio. Moléculas desses nitretos são absorvidas pela supe! 
fície, transformam-se em nitretos .mais ricos em ferro e promovem a 
difusão do nitrogênio para o inte rior do catodo. Desse modo, a pe
ça tratada apresenta três regiões, conforme esquema apresentado na 
Fig. 3. 

A camada mais externa, geralmente denominada camada branca ou 
zona de compostos é a região mais efetiva em termos de proteção do 
material. Sua espessura e composição química dependem das condiçõe s 
do traºtamento, cujos parâmetros básicos são: pressão na câmara (1-30 
Torr); tensão entre eletrodos (S00-1000 V); proporção gasosa H2/ N2 
(10-20\ N2 ) e temperatura do catodo (400-500 C). 

Em geral espera-se a formação nessa região dos nitretos 
E-Fex N(2:. x:. 3.2), y'-Fe 4N e a" -Fe 16N2 (6l. Todavia, estudos com 
implantação iônica sugerem que é mais prov~vel a formação de carbo
nitretos isomorfos aos nitretos acima(lO,lll. Por outro lado, sabe
se que a melhor proteção superfi cial é obtida quando ocorre apre
cipitação dos carbonitretos E-Fe 3 (C,N)(l 2l :·· Portanto, uma avaliação 
prévia do tratamento pode ser efetuada com uma análise química da 
superfíciej através, por exemplo, da espectroscopia M~ssbauer de 
eletrons de conversão (CEMS)Cl 3) 

Logo abaixo da camada de compostos hã uma região profunda de 
nominada zona de difusão, na qual os átomos de nitrogênio se inco! 
poram intersticialmente à matriz do aço, ou precipitam-se sob a 
forma de um nitreto diluído (Fe 16N2). Acredita-se que essa região 
desempenha papel importante na resistência à fadiga( 12 l 

3. ASPECTOS OPERACIONAIS DO PROTOTIPO 

Conforme pode-se ver na Fig. Z, o sistema desenvolvido no DFTE 
-UFRN consta essencialmente de três módulos : A ·câmara de nitretação, 
o sistema de vácuo e a fonte de tensão. A cãmara, feita em pirex, tem 

diâmetro de 20 cm e altura de 40 cm. As flanges (inferior e superior) 
foram confeccionadas em aço inox, e têm conexões para o sistema de 
vicuo e para admissão da mistura gasosa. Os eletrodos são móveis P! 
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ra permitir a variação de mais um parâmefro, qual seja a distância 

entre os eletrodos. A amostra é colocada em contacto com o catodo, 

sendo sua temperatura medida com um termopar de cromel-alumel. 

O sistema de vácuo consta de uma bomba mecânica e de uma di

fusora. Entre a difusora e a câmara .de nitretação há um "trap" de 

nitrogênio líquido para reduzir o nível de contaminação. A pressão 

total na câmara (1 - . 30 Torr) é medida com um manômetro do tipo 

barométrico. 

A fonte de tensão DC é ajustável através de um variac (1500 W) 

cuja saída controla a tensão de entrada fornecida pela rede elétri 

ca (220 V). O sistema de retificação, composto por quatro etapas de 

retificação de onda completa ligados e~ série é alimentado pelos~ 

cundário do transformador principal. A corrente de saída é limita

da por ·um resistor externo ligado em série com a câmara de nitreta 

cão. Os valores máximos de tensão e corrente, monitorados· por um 

voltímetro e um miliamperímetro instalados no painel frontal, são 

respectivamente 1000 V e 1 A. A fonte apresenta uma ondulação na 

saída ("ripple") de aproximadamente 1 ,2\. 

A operação de nitretação inicia com a lavagem da câmara, lo

go após a introdução da amostra. A lavagem é realizada alternando

se evacuação (10-S Torr) e fluxo de hidrogênio ultra puro. Após a 

repetição desse procedimento 2 ou 3 vezes, à mistura H2-N2 é intr~ 

duzida na câmara e a alta tensão colocada no valor apropriado. 

O sistema permite a variação e o controle da pressão total na 

câmara; proporção de N2 na mistura gasosa; alta tensão; temperatu

ra da amostra e tempo de tratamento. 

4. ENSAIOS REALIZADOS 

Uma vez ajustadas as condições operacionais do sistema, sua~ 

ficiência foi avaliada através de vários ensaios com aços carbono 

(AIS! 1020 e AISI 1040) e aço inoxidável AISI 306. 

Nessa primeira bateria de ensaios, foi investigado o efeito 

do tempo de nitretação sobre a espessura da camada branca e sobre 

o perfil transversal da dureza. Os outros parâmetros envolvidos peE 

maneceram fixos com os seguintes valores: Pressão total na câmara, 

15 Torr; proporção de nitrogênio, 20\; alta tensão, 650 V; tempera

tura da amostra, 550 C. 

Os ataques químicos para os ensaios metalográficos foram rea-
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lizados durante 15 segundos com NITAL Z\ (Z\ de ácido nítrico e 98\ 
de álcool etílico). Os ensaios de microdureza foram realizados com 
\DII microdurômetro comercial, instalado com punção Yickers (pirâmi~ 
de de base quadrada), utilizando-se carga teste de 50 gramas. 

Além dos ensaios quantitativos de metalografia e microdureza, 
foram realizados ensaios qualitativos de corrosão em névoa salina. 
A resistência à corrosão foi avaliada simplesmente pelo aspecto v! 
sual da amostra. 

O efeito do tempo de tratamento sobre a dureza superficial no 
aço 1020 é apresentado na Fig. 4, sugerindo a existência de um te~ 
po Ótimo, acima e abaixo do qual a dureza decresce. Uma questão a 
ser investigada refere-se a quais parâmetros influenciam esse com
portamento, e como se dá essa influência. 

A Fig. 5 apresenta o perfil transversal da microdureza da a
mostra tratada com o tempo Ótimo. Como pode se ver, -a dureza super
ficial aumentou de um fator aproximadamente 6. Micrografia dessa 
mesma amostra é apresentada na Fig. 6. A correlação entre a camada 
de compostos (Fig. 6) e a camada dura (Fig. 5) é clara; ambas me~ 
de~ aproximadamente 25 µm. lhna questão ~ztural refere-se à eficiê~ 
eia de uma camada tão fina. Com relação às amostras tratadas com 
nitretação iônica essa questão deve ser investigada, embora saiba
mos que a espessura em si não é um problema nos casos de amostras 
implantadas com nitrogênio(l 3)_ Nesses casos a camada implantada é 
da ordem de 0.1 µm. O que importa é o tamanho dos precipitados (ni 
tretas e carbonitretos), os quais devem ser da ordem de 100 ~- -

As amostras, cujas durezas superficiais são apresentadas na 
Fig. 4 foram colocadas numa câmara de névoa salina até que houves
se indicação de que alg\Dlla amostra era mais resistente à corrosão 
do que ás outras. Apôs 170 horas a Única amostra não atacada foi 
aquela tratada com o tempo Ôtimo. 

Ensaios metalográficos e de microdureza em amostras de aço 
1040 confirmam os resultados acima. Nitretação de 1 hora também p~ 
duziu aumento de um fator 6 na dureza superficial de uma 
de aço inox 306. 

amostra 
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S. CONCLUSÕES 

Os resultados aqui apresentados, embora preliminares, constt 

tuem indicativo da eficiência do sistema montado no DFTE-UFRN, o 

qual se presta a uma série de finalid ades. Em primeiro lugar ele 

se presta para sua finalidade precípua que é a nitretação iônica . 

Por via de consequência o equipamento pode ser utilizado na inves

tigação do efeito sinérgico resultante da implantação iônica de nl 

. trogênio em aços previame nte nitrctos por processos convencionais, 

incluindo a nitretação iônica. Nessa área de aplicação o sistema é 
um exce lente ponto de apoio para transferênci a de tecnologi a par a 
o meio produtivo. 

Além <lisso, o sistema pode se r utilizado em varias 

tecnolé5gicas de "glow-discharge"; por e xemplo fabricação 

las solares e desemvolvimento de sistemas de deposição de 

finos por pulverização ("sputtering ) . 

aplicações 

de célu

filmes 
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ABSTRACT 

Nitriding is a surface treatment used since 1908. The 

first registered process used a flow of NH
3 

re4cting with the 

sample at approximatcly 500 C. The difficulty of this method was 

the establishment of a brittle surface layer, named white layer 

(WL). Since thàt time the method has been successively improved. 

The more recent and _interesting alternative is the ion implantation. 

Another similar method is the glow discharge ion nitriding, which 

reduce sensively the WL. Recent studies has suggested the existence 

of a sinergystic effect by using ion nitriding followed by ior. 

implantation. In order to investigate this question, we have dev~ 

loped, at the DFTE/UFRN, an ion nitriding machine, whose prelimi

nary rcsults will be presented in this paper. Samples of com

mercial carbon steels AISI 1020 and AISI 1040 treated in several 

conditions were submited to metallographicál, microhardness and 
corrosion essays. 
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Fig. 1 "". Representação esquem.ãtica da cãmara de nitretação: A - Tu 
bode pirex; B - Flanges de aço inox; C - Anodo; D - Cato 
do (Suporte da amostra); E - Conexão para entrada de gãs 
e manômetro da câmara; F - Conexão para aterramento; G -
Conexão para alta tensão e termopar ; H - Conexão 
sistema de vácuo. 

para 
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Fig. 2 - Representação esquemática do sistema completo: A - Fontede 
alta tensão; B - Câmara de n~trctação; C - Sistema de Vá
cuo; D - Mistura gasosa. 
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Fig. 3 - Representação esquemática do perfil transversal de uma 

amostra nitretada: A - Camada de compostos; B - Zona de 

difusão; C - Substrato. 
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Fig. 4 - Dureza Vickers superficial média versus te• po de tratamen 

to. Os outros parâmetros foram fixados com os seguintes V_! 

l ores: AT = 550 V; p = 15 Torr; T - 550 e. 
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PROFUNDIDADE 1~ • 1 

Fig. S - Perfil Transversal de dureza Vickers para uma amostra tr~ 
tada com O.S h, nas mesmas condições especificadas na Fig. 
4. 



119 

Fig . 6 - Microdureza da amostra considerada na Fig. 5. 




