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Resumo

Neste trabalho o perfil de dureza do agco ABNT 4140 modificado por nitretacao a
plasma e deposi¢do de filme por PAPVD foi caracterizado utilizando-se as técnicas
de dureza convencional e instrumentada. Foram produzidas amostras nitretadas a
plasma por 2 horas e 4 horas e recobertas com filme de Cr-Al-N de 1 um e 2 um. A
microestrutura foi caracterizada por MEV. Os ensaios de microdureza foram
realizados com penetrador Knoop e cargas de 10 N, 5N, 2 N, 1 N e 0,5 N para
medidas de topo e 0,5N para medida transversal. Os testes de dureza instrumentada
foram realizados com penetrador Berkovich e cargas de 1,9 N, 1 N, 0,3 N, 0,1 N,
0,05 N e 0,032 N para medidas de topo e 0,032 N para transversal. Foi verificado
que a dureza da superficie variou com a carga aplicada, fato atribuido a variacédo da
microestrutura na superficie. Através do perfil de dureza transversal foi possivel
determinar a profundidade de nitretagéo.

Palavras-chave: Dureza convencional; Dureza instrumentada; Nitretagdo a plasma;
Recobrimento.

DETERMINATION OF THE HARDNESS PROFILE OF A MODIFIED AISI 4140
STEEL BY CONVENTIONAL AND INSTRUMENTED HARDNESS TESTS

Abstract

In this paper the hardness profile of the AISI 4140 steel modified by plasma nitriding
and PAPVD coating was characterized using conventional and instrumented
hardness tests. 2 and 4 hours plasma nitriding samples coated with Cr-Al-N film of 1
and 2um were produced. The microstructure was characterized by SEM. The Knoop
microhardness tests were carried out using loads of 10, 5, 2, 1 and 0.5N for top and
0.5N for transversal measurements. The instrumented hardness tests were carried
out using the Berkovich indenter with loads of 1.9, 1, 0.3, 0.1, 0.05 and 0.032N for
top and 0.032N for transversal measurements. It was observed that the surface
hardness has varied with the load applied, which can be explained by the variation of
the microstructure from the surface towards the bulk of the material. Using
transversal hardness profile it was possible to determine the nitriding depth.
Key-words: Conventional hardness test; Instrumented hardness test; Plasma
nitriding; Coating.
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1 INTRODUGAO

A propriedade Dureza (H - Hardness) é um parametro de resisténcia
mecanica, desta forma mede a resisténcia a deformacdo plastica, ou seja, a
deformacao irreversivel espontaneamente. O ensaio de penetracdo € o método mais
comum de obtengcdo do valor de dureza. Tradicionalmente, os ensaios de
penetracao envolvem a visualizagdo, por meios 6éticos, das impressdes deixadas por
um penetrador na superficie do material. Apesar da limitagdo de escala, esta técnica
€ uma das mais utilizadas para medir propriedades mecéanicas de materiais devido a
facilidade e rapidez na obtencdo dos resultados. Atualmente, com o
desenvolvimento de instrumentos capazes de medir continuamente o
carregamento/descarregamento e a profundidade de penetragdo durante o ensaio, ja
€ possivel a realizacdo de ensaios de penetracdo em escala ultramicro e
nanométrica. Com o uso crescente de nanocompdsitos e filmes finos, os ensaios de
penetracdo instrumentada tem se tornado uma importante ferramenta na
investigacao de propriedades mecanicas em pequenos volumes de material,
principalmente por permitir que as propriedades de filmes sejam medidas sem
interferéncia do substrato.

O teste de dureza instrumentada consiste em se fazer a impressdo de um
penetrador em uma superficie plana e lisa, uma vez que uma alta rugosidade
superficial pode prejudicar a precisdo das medidas. Durante o ensaio & possivel
controlar a taxa de aplicacao e remogao da forca e também o tempo de permanéncia
na forca maxima. Ao final do processo de carregamento/ descarregamento uma
curva de profundidade versus forga aplicada € obtida (Figura 1). Os parametros
obtidos a partir da curva sdo: i) Fps, forca maxima; ii) hy, profundidade final apos
descarregamento,; iii) h, profundidade determinada por uma linha tangente a curva
de descarregamento; iv) hna, profundidade maxima durante o carregamento.
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Figura 1: Curva tipica do ensaio de dureza instrumentada.
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De acordo com a literatura,"™ a dureza por penetragdo instrumentada é

definida como a forgca aplicada dividida pela area de contato projetada. Isto €, a
pressdo média que o material pode suportar sob carga. A Figura 2 mostra o padrao
de deformacao de uma amostra elasto-plastica durante e apds a penetracao, onde
hmax representa a profundidade de penetracdo na forca maxima P. O termo h; é a
profundidade de contato, definida como a profundidade do penetrador efetivamente
em contato com a amostra sob carga.
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Figura 2: Esquema da secéo transversal de uma impresséo

Dureza por penetragdo (H;) pode ser obtida a partir da curva forga-
deslocamento pela expresséo:

F
H, =—% (1)

onde A, é a area de contato projetada. Usualmente, os penetradores usados em
ensaios de penetracdo instrumentada possuem distorgcdes da forma ideal. Assim,
calibragdes da geometria da ponta do penetrador ou da funcdo de area séao
necessarias, para tal, existem varios modelos de corre¢do, dentre eles, o modelo de
Oliver-Pharr e o de Doerner-Nix.®*

Neste trabalho foram utilizados os ensaios de microdureza convencional e
ultramicrodureza instrumentada para determinar o perfil de dureza de superficies
modificadas pelos processos de nitretacdo a plasma e deposi¢cdo de recobrimento
Cr-Al-N por PAPVD, objetivando determinar a influéncia das modificagdes
superficiais na dureza da superficie dos materiais.

2 MATERIAL E METODOS

Os sistemas foram concebidos de forma a possibilitar o estudo dos efeitos do
endurecimento promovido pela nitretacdo a plasma (2 horas e 4 horas) e pela
espessura do filme de Cr-Al-N (1 um e 2 um), isoladamente e em conjunto, na
dureza superficial do ago ABNT 4140. Os sistemas estao descritos abaixo:

e NOFO: aco ABNT 4140;

NOF1: aco ABNT 4140 recoberto com filme de Cr-Al-N de 1um;

NOF2: aco ABNT 4140 recoberto com filme de Cr-Al-N de 2um;

N2FO0: aco ABNT 4140 nitretado por 2h;

N2F1: aco ABNT 4140 nitretado por 2h, recoberto com filme de Cr-Al-N de 1um;

N2F2: aco ABNT 4140 nitretado por 2h, recoberto com filme de Cr-Al-N de 2um;

N4FO0: aco ABNT 4140 nitretado por 4h;

N4F1: aco ABNT 4140 nitretado por 4h, recoberto com filme de Cr-Al-N de 1um;

N4F2: aco ABNT 4140 nitretado por 4h, recoberto com filme de Cr-Al-N de 2um.
Para analisar a microestrutura dos sistemas, as amostras foram cortadas

transversalmente, lixadas, polidas e atacadas com o reagente Nital 4%. As amostras

atacadas foram metalizadas e observadas no Microscépio Eletrénico de Varredura

(MEV) JEOL JSM 6360LV. As fases cristalinas foram identificadas por difracdo de

raios X (DRX) utilizando-se o equipamento Philips PW1710. Os paréametros de



varredura utilizados foram: radiagdo Cu-Ko (A = 1,54056A), velocidade de
0,02°segundo e angulo 26 variando de 10,01°a 109,99°.

A superficie dos sistemas foi caracterizada por perfilometria tridimensional.
Foi utilizado o perfilbmetro Hommel Tester T8000, da Hommelwerke, o tratamento
de dados foi realizado no software MountainsMap 3.0. As condi¢bes de medigao
foram: area de varredura de 64 mm? espacamento entre varreduras de 160um,
velocidade de medi¢cdo de 0,5 mm/s e filtro Lc = 0,8mm. Foram gerados os
parametros de rugosidade tridimensional Sa (rugosidade média) e Sq (desvio
quadratico médio da superficie).

A microdureza Knoop (HK) é a razao entre a carga aplicada no penetrador € a
area projetada nao recuperada, dada pela expressao:

pk=F - _F
A CL? (2)

onde, F é a carga aplicada em kgf, A é a area projetada da impressdo em mm?, L é o
comprimento medido da diagonal maior da impressédo em mm, e C = 0,07028 é a
constante do penetrador, relacionando a area projetada da impressao ao quadrado
do comprimento da diagonal maior. Nos ensaios de microdureza realizados no topo
das amostras as cargas aplicadas foram: 10 N, 5N, 2 N, 1 N, 0,5 N. Nos ensaios de
microdureza transversal a carga aplicada foi de 0,5 N e o tempo de aplicacao de
15 segundos. Foi utilizado o equipamento FM da Future-Tech.

Os ensaios de penetracao instrumentada foram realizados na superficie dos
sistemas, utilizando o penetrador Berkovich. As cargas aplicadas foram: 1900mN,
1.000 mN, 300 mN, 100 mN, 50 mN e 32 mN. O modo de aplicacao de usado foi 0
de Carregamento/Descarregamento (Load/Unload), com o tempo de aplicagao (hold
time) de 5 segundos. Foi utilizado o equipamento Ultra-microdurémetro Shimadzu,
modelo DUH-W2018S.

De acordo com a norma ISO/FDIS 14577-1,9 para profundidades de
penetracdo menores que 6um a funcdo de area do penetrador ndo pode ser
considerada como sendo a da forma tedrica, uma vez que todos os penetradores
pontiagudos apresentam certo grau de arredondamento na ponta. Para corre¢do da
funcdo de area do penetrador Berkovich foi utilizado o modelo de Oliver-Pharr®,
sendo que as curvas forca aplicada versus profundidade de penetracao originais
foram tratadas utilizando o software “Dureza” desenvolvido no Cetec-MG. Para o
célculo da dureza de penetracao (Hir — indentation hardness), que é uma medida da
resisténcia a deformacdo plastica, foi considerada a carga maxima aplicada
conforme equagéo (1).

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

A microestrutura dos sistemas é mostra na Figura 3. O aco ABNT 4140
(NOFOQ) apresentou microestrutura composta de uma matriz ferritica com carbonetos
de ferro e elementos de liga dispersos. Observou-se que a deposi¢cao do filme de
Cr-Al-N n&o levou a nenhuma modificagdo da microestrutura do ago do substrato.
No entanto, o processo de nitretagdo a plasma modificou significativamente a
microestrutura do ago. Observou-se a formagdo de uma camada de nitretos
compacta (camada de compostos ou camada branca) na superficie e a formagao de
agulhas de nitretos abaixo desta camada. O aumento do tempo de nitretacao levou a
um aumento da espessura da camada de compostos e da profundidade alcangada
pelas agulhas de nitretos.



Figura 3. Microestrutura dos sistemas analisados.

A Tabela 1 resume as fases cristalinas encontradas para cada sistema
estudado. A fase a-Fe que esta associada ao ago do substrato foi identificada em
todos os sistemas, pois a profundidade de penetragdo dos raios X é maior que
espessura da camada modificada. Nao foram identificadas fases relativas aos
carbonetos presentes no aco ABNT 4140, uma vez que sua concentracado € inferior
ao limite de deteccao da técnica de DRX. As fases identificadas para a camada
nitretada foram nitretos de ferro e-FeosN e Y-FesN. Os diferentes tempos de
nitretacao nao resultaram em fases cristalinas diferentes, isto é, os nitretos formados
foram os mesmos para os dois tempos de tratamento. Segundo Corengia et al.,” a
presenca de duas fases de nitretos de ferro acontece para tempos de nitretacao
menores que 15 horas. As fases identificadas para os recobrimentos F1 e F2 foram
o-Cr e v-(Cr,Al)N. A fase a-Cr € relativa a intercamada de cromo formada no inicio
da deposicao do filme. Observou-se que a deposicdo de um recobrimento mais
espesso ndo implicou na formacdo de novas fases cristalinas, indicando que os
filmes F1 e F2 s&o estruturalmente semelhantes.

A Figura 4 mostra os valores dos parametros perfilométricos Sa e Sq para os
sistemas. Observou-se que a deposicao do filme de Cr-Al-N n&o alterou de forma
significativa a rugosidade superficial dos sistemas, confirmando o fato de que
recobrimentos depositados por PAPVD tendem a manter a textura superficial do
substrato em que sao depositados. Ja o processo de nitretagdo a plasma alterou
significativamente a rugosidade superficial dos sistemas em comparag¢dao com o aco
ABNT 4140 polido, levando a um aumento dos valores dos parametros Sa e Sq.



Quanto maior o tempo de nitretagdo maior foi 0 aumento da rugosidade da superficie
observado.

Tabela 1: Fases cristalinas encontradas nos sistemas.

Fases
Sistemas Aco ABNT 4140 Camada Nitretada Filme Cr-Al-N
NOFO o-Fe — —
NOF1 o-Fe — o-Cr e y-(Cr,A)N
NOF2 o-Fe — o-Cr e y-(Cr,AN
N2FO0 o-Fe 8‘F6‘2.3N e ’Y‘Fe4N -
N2F1 o-Fe e-Fe, 3N e y-FeyN o-Cr e y-(Cr,Al)N
N2F2 o-Fe e-Feo 3N e vY-FeyN a-Cr e v-(Cr,A)N
N4FO0 o-Fe e-Fe,sN e ’Y’-Fe4N -
N4F1 o-Fe e-Fey 3N e y-FeyN o-Cr e y-(Cr,Al)N
N4F2 o-Fe e-Fe, 5N e y-Fe,N o-Cr e y-(Cr,ANN
0,3
a)

0.2 mS5a mSq

{um)

0,1

0,0 -
NOFO NOF1 NOF2EN2FO MN2F1 N2F25N4F0 N4F1 N4F2

Figura 4: Parametros Sa e Sq de rugosidade dos sistemas.

A Figura 5 mostra os perfis de dureza Knoop para todos os sistemas. Estes
perfis de dureza podem ser divididos em 2 grupos, no primeiro grupo com dureza
média mais baixa estdo o agco ABNT 4140 e os sistemas com substrato nao
nitretado, no segundo grupo com dureza média mais alta aparecem os sistemas com
substrato nitretado a plasma. Este comportamento indica que mesmo para a forga
aplicada de 10N a profundidade de penetracéo alcangada n&o ultrapassou a camada
nitretada do ago. Comparando os sistemas NOFO, NOF1 e NOF2, observou-se a
influéncia da dureza do filme de Cr-Al-N no valor de dureza medido em forga baixas,
quanto maior a espessura do recobrimento maior a sua contribuicdo para a dureza
medida. Para forgas maiores, isto é, profundidades de penetragdo maiores a dureza
de topo dos sistemas recobertos se aproxima da dureza do aco ABNT 4140, que
permaneceu praticamente constante para todas as forgas aplicadas.

Para sistemas nitretados N2F0 e N4FO0 os perfis de dureza mostraram que, de
modo geral, o aumento do tempo de nitretagcdo a plasma levou a um aumento da
dureza. As durezas medidas em forcas baixas refletiram a dureza maior da camada
de compostos em relacdo a dureza da zona de difusdo. Os sistemas duplex
apresentaram os maiores valores de dureza, sendo que quanto maior a espessura
do filme maior foi a dureza medida para forcas aplicadas menores, para forcas
maiores houve maior influéncia da camada nitretada.
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Figura 5. Microdureza de topo para os diversos sistemas analisados.

A Figura 6 mostra os valores de dureza medidos pelo método instrumentado.
Para forgas aplicadas maiores (1.900 mN, 1.000 mN e 300 mN) os valores de dureza
podem ser divididos em dois grupos, no primeiro com dureza média menor estdo os
sistemas com substrato ndo nitretado e no segundo com dureza média maior estao
os sistemas com substrato nitretado. No entanto, quando as forgas aplicadas foram
menores que 100 mN n&o foi possivel diferenciar grupos. A partir desse valor de
forga aplicada a profundidade de penetragdo diminuiu e a influéncia da alta dureza
do filme de Cr-Al-N e/ou da rugosidade superficial dos sistemas se tornaram mais
acentuadas. A Figura 7 mostra a profundidade de penetracdo maxima (hmax) para as
forcas de 1.900 mN e 32 mN. Para a forca de 1.900mN, a profundidade de
penetracdo encontra-se na faixa de 3 um a 5 um, isto indica que na penetragao hmax
a regidao de deformagéao plastica se estende pelo diversos constituintes da superficie
(recobrimento, camada de compostos, zona de difusdo), desta forma, o valor de
dureza resultante engloba as contribuicbes das durezas especificas de cada
constituinte. Para a forca de 32mN, a profundidade de penetracdo encontra-se entre
0,2 e 0,4um, valores pequenos o suficiente para permitir a medida da dureza do
recobrimento Cr-Al-N de 2um de espessura sem a interferéncia da dureza do
substrato, uma vez que um dos critérios para medida de dureza de filmes é que a
penetragdo ndo deve ultrapassar 10% da espessura do filme™. Isto explica o fato de
os sistemas F2 apresentarem os maiores valores de dureza quando da aplicacéo de
cargas baixas.
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Figura 6: Dureza instrumentada de topo para todos os sistemas.
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Figura 7: Profundidade de penetragao para as forgas aplicadas de (a) 1900mN e (b) 32mN.
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A Figura 8 apresenta os perfis de dureza transversal (convencional e
instrumentada) dos sistemas nitretados N2F0 e N4F0 usados na caracterizagéo da
camada nitretada e determinagéo da profundidade de nitretagé@o. A partir do perfil de
microdureza Knoop foi possivel determinar a profundidade de nitretacdo como sendo
de cerca de 80 um para o sistema nitretado a plasma por 2 horas e de 120 um para
o sistema nitretado por 4 horas. As medidas de dureza instrumentada permitiram o
detalhamento do perfil de dureza préximo a superficie, permitindo espagamentos
menores entre as medicdes. Foi observado que os perfis de dureza instrumentada
apresentaram um comportamento coerente com o mostrado pelos perfis de dureza
Knoop. O sistema N2F0 apresentou um valor de dureza ligeiramente maior para
regido proxima a borda, seguido de uma diminuicdo da dureza, e o sistema N4FO0
mostrou valores de dureza menores na regido préxima a borda, seguido de um
aumento de dureza. Os perfis de dureza obtidos pelos dois métodos mostraram que
o sistema N4F0 possui uma regido de mais baixa dureza préxima a superficie,
provavelmente devido a presenca da fase hexagonal e-Fe».3sN, mas no geral a
dureza deste sistema é maior que a do N2FO0.
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Figura 8: Perfil de dureza transversal dos sistemas nitretados N2F0 e N4F0 determinado por (a)
microdureza Knoop e (b) dureza instrumentada

4 CONCLUSOES

e Os processos de nitretacdo a plasma e de deposicédo de filme Cr-Al-N por
PAPVD levaram, isoladamente ou em conjunto, a um aumento da dureza
superficial do aco ABNT 4140;

e Ambos os métodos de medida de dureza, convencional ou instrumentado, foram
adequados para a determinacao do perfil de dureza dos sistemas;

¢ Quanto menor a profundidade de penetracdo maior foi a contribuicdo da dureza
do filme e/ou da camada nitretada no valor da dureza medido.

e A dureza dos sistemas variou com a forca aplicada, devido as variagbes de
microestrutura na superficie dos sistemas.
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