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Resumo

O processo de nitretacdo tem sido usado com algumas limitacdes para elevar a resposta ao
desgaste dos acos inoxidavel martensitico tipo AlSI 420. Os problemas estéo relacionados a
combinacdo entre endurecimento, resisténcia a corrosdo, desempenho em desgaste e
dureza do substrato apés o tratamento superficial. Este trabalho apresenta um estudo sobre
a combinacdo entre diferentes parametros de tratamento térmico com o tratamento
superficial de nitretacdo sob plasma para o aco inoxidavel martensitico AISI 420. Diferentes
parametros de tratamento térmico foram previamente estudados para atingir durezas de
substrato entre 38 — 50 HRC. As amostras foram nitretadas pelo processo de plasma
pulsado. As temperaturas de nitretacdo variaram entre 480 — 560°C, por tempos de 1 a 4
horas. A caracterizacdo microestrutural utilizou microscopia 6tica e difracdo de raios-X. A
dureza do substrato e da superficie foi determinada pelo metido Rockwell e por microdureza
Vickers. Os resultados mostram que a nitretacdo sob plasma promove um elevado nivel de
endurecimento, atingindo 1500 HV. Para substratos tratados para 50 HRC a temperatura de
nitretacdo tem uma forte influéncia no endurecimento. Aumentado a temperatura de
nitretacdo de 480 para 560°C, a dureza do substrato diminui consideravelmente e o
endurecimento superficial esperado fica comprometido. Utilizando uma dureza de partida de
38 HRC o endurecimento superficial atinge seu potencial pleno para todas as temperaturas
estudadas. Como conseqliéncia, diferentes rotas de tratamento térmico e superficial sdo
discutidas.

Palavras-chave: Aco inoxidavel martensitico; Tratamento térmico; Nitretacdo sob plasma.

INFLUENCE OF HEAT TREATMENT AND PLASMA NITRIDING PARAMETERS ON
HARDENING MARTENSITIC STAINLESS STEEL AISI 420
Abstract
Nitriding has been used for martensitic stainless steels to increase surface hardness.
However, problems may arise related to surface hardness, core hardness, corrosion and
wear resistance. This work presents results on the relation between heat treatment and
plasma nitriding parameters in order to obtain the best properties combination. Heat
treatments were carried out to reach hardness between 38 — 50 HRC. Plasma nitriding were
carried out on temperatures ranging 480 — 560°C, using times from 1 to 16 hours. X-ray
diffraction, optical microscopy, Rockwell C hardness and Vickers microhardness were used
to characterize the treatments. Results show that plasma nitriding increases surface
hardness up to 1500HV. When substrate is quenched and tempered to 50HRC the plasma
nitriding temperature has a strong influence on hardening behaviour. Increasing nitriding
temperature from 480 to 560°C substrate hardness drops from 50 to 38 HRC. Otherwise,
using start tempered and quenched core hardness close to 38 HRC full surface hardening is
reached after plasma nitriding and no core hardness drop is verified. As a consequence
different routes for heat treatment and plasma nitriding are discussed herein.
Key-words: Martensitic stainless steel; Heat treatment; Plasma nitriding.
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1 INTRODUCAO

Os acos inoxidaveis martensiticos sdo amplamente utilizados em
componentes que necessitam de elevada resisténcia mecanica e a corrosdo, como
em moldes para injecdo de polimeros. Os moldes necessitam de tais acos porque a
elevada dureza porque os polimeros de engenharia possuem (i) adicdo de carga
com particulas altamente abrasivas, por exemplo, pelo reforco com fibra de vidro ou
nylon ou sao (ii) intrinsecamente abrasivos como os termofixos. Ainda, a resisténcia
a corrosao € necessaria na injecao de polimeros clorados, como o PVC, ou no caso
de moldes com sistema de camara quente.

O aco inoxidavel martensitico tipo AISI 420 € um dos mais empregados na
fabricacdo de moldes. A possibilidade de endurecimento no tratamento térmico de
témpera e revenimento € um caracteristica importante deste aco, atingindo durezas
de até 50 HRC ( ~500 HV). A prética de tratamento térmico sugere uma temperatura
de austenitizacdo proxima de 1.025°C. O revenimento pode ser realizado na faixa
de temperatura de 200°C ou apos o0 poco de endurecimento secundario, acima de
500°C.) No caso da necessidade de tratamento superficial por nitretacdo o
revenimento em temperatura elevada deve ser utilizado.

No caso do uso de tratamentos superficiais € importante fontuar gue estes
tratamentos n&o devem comprometer a resisténcia a corrosdo.* A nitretacdo tem
sido utilizada com maior frequéncia para o endurecimento superficial do aco AlSI
420 no sentido de elevar a resisténcia ao desgaste.(2'4) Uma caracteristica particular
deste aco € o intenso potencial de endurecimento atingido na nitretacéo, obtendo-se
dureza superior a 1.400 HV.®® Este forte endurecimento é consequéncia de uma
intensa precipitacdo de nitretos de cromo na superficie nitretada. Neste trabalho
serdo abordados como diferentes parametros de tratamento térmico e de nitretacao
interagem e as possiveis solucdes para melhor combinar estes tratamentos.

2 METODOS EXPERIMENTAIS

O material utilizado neste trabalho é a¢o inoxidavel martensitico tipo
AISI 420, recebido no estado recozido. A composi¢cdo quimica € apresentada na
Tabela 1. A microestrutura recozida é composta de uma matriz ferritica com
dispersado de carbonetos esferoidizados.

Tabela 1. Composicdo quimica, % em massa
C Mn Si Cr Ni Vv N P S
0.40 0.50 0.95 13.50 0.21 0.27 0.0350 | 0.027 0.001

Antes dos tratamentos de nitretacdo todas as amostras foram previamente
temperadas e revenidas. Para a tempera as amostras foram austenitizadas a
1.025°C e resfriadas em o6leo. Os revenimentos foram realizados entre 200C e
650°C. As amostras para nitretacdo foram previamente revenidas a 520 e 580°C,
objetivado durezas de 50 HRC e 38 HRC respectivamente. Os revenimentos foram
duplos de duas horas cada. Todos os tratamentos foram realizados sob vacuo.

Os tratamentos de nitretacdo sob plasma foram conduzidos em um reator de
plasma pulsado-DC, com camara quente. A remoc¢ao do filme passivo, de Cr,0s3,
fundamental em acos inoxidaveis, foi realizada por um bombardeamento i6nico sob
plasma de hidrogénio puro na temperatura de 400°C por 1 hora. A nitretacdo foi
realizada entre 480C e 550°C por tempos entre 1 hora e 16 horas. A mistura
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gasosa utilizada foi 3N,:1H,, com pressao de trabalho de 250 Pa e tenséo de 470V.
Durante os tratamentos foram utilizados dois termopares embebidos nas amostras.

A microestrutura da camada nitretada foi observada por microscopia Optica
apos ataque com Nital 4%. A caracterizacdo das fases presentes foi realizada por
Difracdo de Raios-X em um difratbmetro Philips utilizando radiacdo Cukg,
A = 0,1542 nm, em simetria convencional 6/20 de Bragg-Brentano. A avaliacdo do
endurecimento foi realizada por medidas de microdureza Vickers. A dureza do
substrato foi avaliada por dureza Rockwell C.

3 RESULTADOS e DISCUSSAO

A Figura 1 mostra a curva de revenimento obtida na regidao do endurecimento
secundario. A dureza maxima € atingida a 500°C, como consequéncia da
precipitacdo de carbonetos complexos.m Os resultados mostram gque a temperatura
de 520°C pode ser selecionada para atingir a dureza de 48-50 HRC, preferivelmente
indicada para moldes de injecdo de polimeros. A temperatura de 580°C foi utilizada
para atingir dureza de 36 HRC para comparacdo e definicdo dos fendmenos
relacionados ao endurecimento na nitretacao.
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Figura 1. Curva de revenimento do aco inoxidavel martensitico tipo AISI 420.

A Figura 2 mostra as curvas de endurecimento obtidas ap0és a nitretacdo sob
plasma para amostras previamente revenidas a 520°C. A nitretacdo por 1 hora nao
é suficiente para atingir o endurecimento méaximo. O méximo endurecimento é
atingido apds a nitretacdo por 4 horas. Para a nitretacdo por 16 horas a dureza
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superficial € inferior a obtida para a nitretacdo por 4 horas. Comparando-se 0s
resultados para 1 hora e 4 horas de nitretacdo a elevacdo de dureza observada
corresponde ao comportamento esperado. Entretanto, este comportamento ndo se
mantém para o aumento do tempo de 4 horas para 16 horas. Uma vez atingido o
endurecimento maximo para 4 horas de tratamento seria de se esperar que a
dureza maxima tivesse sido mantida, ou até mesmo elevada, com 0 tempo
crescente de 16 horas de nitretagao.

A dureza do substrato apds a nitretacdo, observada para profundidades
superiores a 0,2 mm mostra uma diminuicdo de dureza apdés o tratamento
superficial. Para os tempos curtos de tratamento, 1 hora e 4 horas, a dureza do
substrato € mantida nos niveis atingidos no revenimento, 470 HV é mantida.
Entretanto, para 16 horas de nitretacdo observa-se claramente uma queda na
dureza do substrato para 351 HRC. Nestas condi¢des, o endurecimento superficial é
acompanhado pela queda de dureza do substrato e o potencial maximo de
endurecimento ndo pode ser atingido. Apesar disto, a profundidade de
endurecimento aumenta com o aumento no tempo de nitretacao.
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Figura 2. Perfis de dureza determinados apos a nitretagdo sob plasma a 520°C.

Estes resultados mostram que a queda de dureza do substrato desempenha
um papel importante no endurecimento deste aco por tempos prolongados. Para
entender melhor esta queda de dureza durante a nitretacdo foram realizados
tratamentos de envelhecimento por 20 horas em amostras previamente revenidas a
520°C. Os resultados apresentados na Figura 3 mostram que a dureza obtida no
revenimento ndo se modifica para envelhecimento a 500°C, mas apresentam uma
forte queda de dureza para temperaturas superiores. Portanto, quando moldes para
injecdo de polimeros sao tratados para 49 HRC (479 HV) o processo de nitretacao
deve ser controlado para (i) utilizar temperaturas maximas de 500°C e (ii) limitando o
tempo de nitretacdo para temperaturas superiores.

Como comparacdo, quando se utiliza revenimentos em temperaturas
elevadas, a queda de dureza com o tempo de nitretacdo a 520°C nao deve ser
observada. A Figura 4 mostra este comportamento para amostras revenidas a
580C, 620 e 680 °C e posteriormente envelhecidas a 520°C. Nestas condi¢des
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nao de observa queda de dureza, permitindo uma maior flexibilidade na selecao de
temperaturas e tempos de nitretacao.
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Figura 3. Envelhecimento para amostras revenidas a 520°C.
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Figura 4. Envelhecimento a 520°C para amostras revenidas a 580, 620 e 680°C.

Para definir o mecanismo de endurecimento do aco AISI 420 na auséncia do
envelhecimento foram realizados tratamentos de nitretagcdo sob plasma entre 480C
e 560°C, por 4 horas, em amostras temperadas e revenidas a 580°C, com substrato
na dureza de 35,8 HRC (360 HV). As superficies nitretadas sdo observadas na
Figura 5. A nitretacédo a 480C e 560°C levam a form acdo da camada de compostos,
camada branca, insipiente para a menor temperatura. A Zona de Difusao aparece
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fortemente atacada devido a intensa precipitacao de nitretos de ferro e cromo nesta
regido. Esta precipitacdo € verificada pelos resultados de difracdo de raios-X
apresentados na Figura 6. A camada nitretada é compostas por nitretos do tipo
V-FeuN, e-Fe, 3N e CrN.
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Figura 5. Microestrutura das superficies nitretadas a 480°C (a) e 560°C (b). Reagente de Nital 10%.
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Figura 6. Espectro de difracdo de raios-X na superficie nitretada a 560°C.

Os perfis de dureza obtidos nesta condicdo, apresentados na Figura 7,
mostram um intenso potencial de endurecimento para todas as temperaturas de
nitretacdo. Este endurecimento é consequéncia da precipitacdo fina e homogénea
de nitretos na Zona de difusao®®? atingindo o valor maximo de 1.560 HV. E
importante salientar que quando o substrato é revenido em temperaturas superiores
a de nitretacdo, ndo apenas se atinge um maximo de endurecimento com também o
endurecimento maximo se mantém por toda a extensdo da Zona de Difusao
apresentado uma forma plana. A profundidade da camada nitretada aumenta com o
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aumento do tempo de nitretagdo. Outra caracteristica importante é a forte queda de
dureza apods a regiao de endurecimento maximo, até atingir a dureza do substrato.
Este comportamento é conseqiéncia da forte interacdo entre o cromo e 0

nitrogénio,(lo’ll) responsavel por reacdes complexas na interface de nitretagcdo, como

apresentado em trabalho anterior.®
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Figura 7. Perfis de endurecimento obtidos apds a nitretacdo por 4 horas em diferentes temperaturas.
Substrato revenido a 580°C.

Estes resultados mostram ainda que nao ocorre modificacdo na dureza do
substrato nas diferentes temperaturas de nitretacdo, mantendo-se em 390 HV. Este
comportamento € consequéncia da maior temperatura de revenimento utilizada para
p substrato no tratamento térmico.®

4 CONCLUSOES

Os parametros de tratamento térmico e nitretacdo sob plasma devem ser
otimizados de forma a atingir a maximiza resposta ao endurecimento superficial.
Considerando a aplicacdo em moldes para injecdo de polimeros, que necessita de
substratos com dureza proxima de 50 HRC, a nitretagdo sob plasma deve ser
realizada em temperaturas inferiores a 520°C. Para substratos revenidos a 520°C,
com dureza inicial de 500 HV, a nitretagdo promove um intenso endurecimento para
tempos de até 4 horas. Aumentando o tempo de nitretagcdo para 16 horas o
potencial maximo de endurecimento ndao € mais atingido por consequéncia da queda
de dureza do substrato por efeito do envelhecimento que ocorre simultaneamente.

Quando a dureza inicial do substrato é diminuida para 36 HRC, apés
revenimento a 580°C, obtém-se o maximo beneficio da nitretacdo com relacdo ao
envelhecimento. Para as temperaturas de nitretagdo utilizadas neste trabalho a
superficie € composta de uma camada de compostos, camada branca, seguida da
Zona de Difusdo. A Zona de Difusdo apresenta uma interface plana com o
substrato, resultado do mecanismo de crescimento no processo de nitretacdo. A
dureza maxima exibe um comportamento plano por toda a extensao da Zona de
Difuséo e atinge um valor de 1.560 HV.
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