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Resumo

As camadas brancas obtidas por processos de nitretacdo sdo usualmente avaliadas
através de metalografia e até por composicdo quimica. Este trabalho pretende estudar a
viabilidade da analise da camada branca através da dureza superficial, utilizando-se uma
carga especifica relacionada a minima espessura de camada obtida no processo de
tratamento térmico. Mantendo-se constantes a temperatura e a atmosfera, foram
executados diversos tratamentos com variacdo do tempo de processo. Foram utilizadas
amostras de aco AISI 52100, previamente temperadas e revenidas. A dureza superficial
foi avaliada com diferentes cargas a fim de permitir a obten¢cdo de uma correlagéo entre a
profundidade de camada e a carga utilizada na medigéo da dureza. As profundidades de
camada foram ainda avaliadas por metalografia e foi possivel determinar uma carga étima
através da qual pode-se avaliar de maneira rapida a profundidade da camada nitretada
(camada branca).
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INTRODUGAO TEORICA

O processo de nitretagao consiste basicamente num tratamento termoquimico para
introducéo de nitrogénio na superficie de acos com o intuito de promover o endurecimento
superficial. Ao contrario dos tratamentos convencionais de endurecimento dos agos como
a témpera, ou mesmo a cementagdo, os tratamentos de nitretacdo sdo executados a
temperaturas mais baixas que as usualmente necessarias para a etapa de austenitizagao
que precede a témpera; além disso, a nitretagdo nao necessita de um resfriamento rapido,
necessario na témpera. Estes dois fatores sao responsaveis pela praticamente auséncia
de deformacdo de pecas submetidas a este tipo de tratamento, o que representa uma
grande vantagem, dependendo da aplicagdo do componente tratado.

Os processos de nitretagao usuais sdo executados em meio gasoso, meio liquido
ou ainda por processos que envolvem a utilizagcdo de plasma (gas ionizado). As
experiéncias executadas para a elaboragcédo deste trabalho foram elaboradas a partir de
meio gasoso, onde a fonte de nitrogénio normalmente utilizada é a aménia (NH3).

O tratamento de nitretagdo promove a formacdo de uma camada nitretada,
geralmente composta por uma camada branca e um substrato, que corresponde a zona
de difusdo de nitrogénio na liga ferrosa, até uma determinada profundidade, conforme o
tempo total do processo. A camada branca consiste numa regido continua e homogénea
ao longo de toda a superficie tratada, com espessuras muito pequenas, em torno de 10
Mm, e tem como principal caracteristica uma grande resisténcia ao desgaste abrasivo e a
corrosdo. A camada branca corresponde a uma fase, ou conjunto de fases, formada,
normalmente pelos nitretos denominados fase € (FesN) e/ou fase y' (FesN).

O SISTEMA Fe-N — O estudo do sistema Fe-N teve inicio em 1930, quando Lehrer
publicou seu classico diagrama mostrando as ocorréncias das fases neste sistema.
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Figura 1. Dados de Lehrer em funcdo do potencial de nitretagao[1]

As regides correspondentes as fases ferrita (Fe-a, austenita (Fe-y, gama primaria
(Y — FesN)) e epson (¢e— FesN) sdao mostradas, para determinadas faixas, para as duas
quantidades potenciais: temperatura e potencial de nitretacdo. Esse tipo de diagrama
ainda é usado para o controle de processos de nitretagao.

Mais recentemente, diversas revisdes deste sistema, incluindo a compilagdo de
banco de dados provenientes de ferramentas computacionais (Thermo-Calc), permitiram



o desenvolvimento com precisao, ndao apenas do proprio sistema Fe-N, como também dos
sistemas Fe-C e finalmente o Fe-N-C.

O SISTEMA Fe-N-C — Uma importante variagao da nitretagdo € o tratamento de
nitrocarbonetagdo, onde além do nitrogénio, € ainda introduzida certa quantidade de
carbono, cuja principal funcdo € a aceleracdo do processo de obtencdo da camada
branca, ja que o C promove a expansao das fases nitreto (¢ e/ou y’). Nestes processos, a
fonte de C é o gas carbdnico (CO,), introduzido junto com a aménia no forno para
execugao do processo. Podemos ainda considerar como importante fonte de carbono
para o processo de nitrocarbonetagao a prépria composi¢cao quimica do material, ou seja,
acos com elevado teor de carbono. Nestes casos, nhormalmente as pecas sdo temperadas
e revenidas antes do processo de nitretacdo, para, entre outros aspectos, promover a
dissolucdo do carbono na austenita e consequentemente na martensita. Durante a
nitretagdo, o nitrogénio dissolvido na superficie do material combina-se com o carbono ja
presente favorecendo, portanto, a formagao das fases constituintes da camada branca.

Quando o carbono é introduzido no sistema Fe-N, as relagcdes entre as fases sao
alteradas e o diagrama original de Lehrer torna-se, portanto, bastante limitado. Uma curta
descricdo da influéncia do C na relacao entre as fases do sistema Fe-N foi proposta por
Naumann e Langenscheid, que determinaram experimentalmente diversas secoes
isotérmicas (na faixa de 500 — 700 °C).

A literatura relata ainda outras observacoes a respeito de diferentes tratamentos de
nitrocarbonetacdo de ligas Fe-C executados a temperaturas da ordem de 570 °C, que
confirmam a existéncia do campo de duas fases: cementita + €, além da coexisténcia das
fases a e € apds a nitrocarbonetacédo de acos alto carbono, indicando a existéncia de um
campo de duas fases para a + €. Também um contato direto entre a + € +y e a + Fe;C +
€ sdo documentados nesses relatorios indicando a existéncia do campo de trés fases
correspondente no sistema Fe-N-C.

Slycke, Sproje and Argren propuseram um diagrama ternario alternativo para o
sistema Fe-N-C, em temperaturas de nitrocarbonetagdo que permitiu o contato direto,
observado frequentemente, entre as fases ferrita e epson (a + €) e o contato direto entre
as fases ferrita, cementita e epson (a + Fe;C + €) apds a nitrocarbonetagcédo de agos (alto
carbono). Esse diagrama é mostrado esquematicamente na Figura 2.
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Figura 2. Representagdo esquematica do diagrama Fe-N-C revisado.



CONTROLE DE QUALIDADE - Comumente, as pegas submetidas aos
tratamentos de nitretacdo ou nitrocarbonetacido tém como especificacbes basicas a
dureza superficial a ser atingida e a espessura da camada branca obtida. A dureza é
avaliada através de ensaios onde normalmente se utiliza a escala Vickers, com cargas
baixas (1 kg — HV1 ou ainda 200 g — HV 0,2) em fungdo da pequena espessura da
camada nitretada.

Portanto, faz-se necessario uma boa preparacédo da superficie, suficiente a correta
avaliacido e execucao do ensaio de dureza. Para a espessura da camada branca, s&o
utilizadas técnicas metalograficas convencionais, que compreendem o corte da pega
numa seccado apropriada, seguido do embutimento, lixamento, polimento, ataque e
finalmente observacado ao microscépio 6ptico.

OBJETIVOS

Este trabalho tem o objetivo de propor uma metodologia de avaliagcdo de camadas
obtidas pelo tratamento de nitretacdo e/ou nitrocarbonetacdo através de medicao de
dureza superficial com a utilizacdo de uma escala de dureza conveniente, de modo a
otimizar, em escala industrial, o controle de qualidade de pecas submetidas a este tipo de
tratamento.

MATERIAIS E METODOS

Foram executadas experiéncias de tratamento térmico de nitrocarbonetacdo com
aco AISI 52100, onde foram obtidas diferentes espessuras de camada a partir da
execucdo de tratamentos com tempos distintos. Foram utilizados corpos-de-prova
cilindricos, extraidos a partir de um fio-maquina com didmetro de 7,5 mm, no estado
esferoidizado (carbonetos esferoidizados em matriz ferritica). Os corpos-de-prova foram
inicialmente submetidos a um tratamento térmico de témpera em déleo (860°C / 30 min),
seguido de revenimento (180°C / 120 min) e retifica do diametro (superficie a ser
nitrocarbonetada). A composi¢ao quimica do material € mostrada na Tabela 1.

Tabela 1. Composi¢ao quimica do agco SAE 52100 utilizado neste trabalho.

C Si Mn Cr Ni Mo P S Cu Al 02 Ti

1,09 1 0,22 | 0,34 | 1,42 | 0,05 | 0,02 | 0,012 0,008 | 0,07 | 0,024 | 0,0006 | 0,001

A operacgao de retifica teve por fungdo a homogeneizagdo da superficie para
eliminacao de imperfeicdes que pudessem interferir no tratamento de nitrocarbonetacgao,
bem como facilitar a preparagcado posterior da mesma para as medigcbes de dureza e
avaliacdo da microestrutura.

Os diversos tratamentos térmicos de nitrocarbonetagdo foram realizados
mantendo-se constantes a temperatura (570°C) e a atmosfera, formada basicamente por
uma mistura de aménia (NH3) e gas carbdnico (CO2). Foi variado o tempo total de
tratamento, como forma de obtencdo de diferentes camadas nitrocarbonetadas. Em
escala industrial utilizam-se normalmente tempos superiores a 200 min. Neste trabalho,
foram utilizados os tempos crescentes apresentados na Tabela 2.

Tabela 2. Tempos de tratamento de nitrocarbonetacao.
Tratamento 1 2 3 4
Tempo (min) 70 140 210 280




Para cada tempo de tratamento, foram avaliados 10 corpos-de-prova, que
inicialmente foram submetidos a um ensaio quimico para determinacdo da presencga da
camada branca, que consistiu em submeter os corpos-de-prova a uma solucédo de cobre
amoniacal, que promove a deposi¢ao de cobre metalico na superficie isenta de camada
branca; consequentemente, a auséncia desta precipitacdo indica a presenca da camada
branca, que inibe a deposicdo do cobre metalico na superficie da peca. Foram entdo
efetuadas medigdes de dureza na escalas Vickers HV 1 / HV 2 / HV 3 / HV 5 (cargas
respectivamente de 9,8 / 19,6 / 29,4 / 39,2 / 49,0 N). Ainda para cada tempo de
tratamento foi avaliada a profundidade da camada nitrocarbonetada através de curva de
dureza e de metalografia (microscopia optica).
resultados e discussao

Todos os corpos-de-prova provenientes dos 4 tempos distintos do tratamento de
nitrocarbonetacédo foram submetidos a solugao de cobre amoniacal para determinacao da
presenca de camada branca. Para o tempo de 70 min, houve alguma deposigao de cobre
metalico na superficie dos corpos-de-prova, indicando que, embora presente, a camada
branca apresentava falhas, ou heterogeneidades. Para os tempos de 140, 210 e 280
minutos, nao foi observada nenhuma deposicdo de cobre metalico, indicando, portanto, a
presenga continua da camada branca ao longo de toda a superficie das pecgas tratadas.

Na Tabela 3 s&o apresentadas as espessuras de camada branca obtidas para os
diferentes tempos de nitrocarbonetacédo, avaliados através de microscopia optica. O
aspecto da camada branca para os diferentes tratamentos executados sao mostradas nas
Figuras 3 a 6.

Tabela 3. Espessura da camada branca em fungao do tempo de nitrocarboentagao.

. Espessura
Tempo (min) (um)
70 0a3
140 10a 11
210 12213
280 15a 17

10 pm

Figura 3. Aspecto micrografico da camada branca obtida para o tempo de 70 min.
Espessura: 0 a 3 ym — Nital 3%



Figura 4. Aspecto micrografico da camada branca obtida para o tempo de 140 min.
Espessura: 11 pm — Nital 3%.

a

Figura 5. Aspecto micrografico da camada branca obtida para o tempo de 210 min.
Espessura: 12 ym — Nital 3%
OBS: inicio de formagao de porosidade na superficie.

S

Figura 6. Aspecto micrografico da camada branca obtida para o tempo de 280 min.
Espessura: 16 pm — Nital 3%.
OBS: formacao de porosidade na superficie.

Foi observado que o tempo de tratamento de nitrocarbonetacdo de 70 min (Figura
3) corresponde ao tempo limite, abaixo do qual n&o ha formagéo da camada branca. Com
o dobro do tempo (140 min — Figura 4), a camada passou da espessura maxima de 3 ym
para 11 um; dobrando-se novamente o tempo de tratamento (280 min — Figura 6), embora
também mais espessa seja a camada, menor foi a taxa do aumento da espessura. Este
comportamento pode ser observado na Figura 7.

Por outro lado, com o continuo aumento do tempo de tratamento, maior foi a
ocorréncia de porosidade na superficie da camada, que, para o tempo de 140 min —
Figura 4, praticamente n&o existe, mas ja € presente para 210 min — Figura 5, e é
significativa para 280 min — Figura 6. Com isto, pode-se dizer que a cinética de introdugao
do nitrogénio na superficie do aco durante o tratamento de nitrocarbonetacdo é mais
intensa do que a cinética de difusdo do carbono ao longo da camada nitrocarbonetada, e
portanto, tempos longos nao produzem efeito significativo na obtencdo de camadas
brancas muito mais espessas.
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Figura 7. Variagdo da espessura da camada branca em fungéo do tempo de tratamento.

Todos os corpos-de-prova (provenientes dos tratamentos executados nos 4 tempos
distintos) foram submetidos a medi¢cdo de dureza superficial. As Figuras 8 a 11 mostram,
respectivamente, os valores de dureza obtidos com as diferentes cargas de ensaio. Em
cada figura, sdo mostrados os valores referentes aos 4 tempos de tratamento utilizados.
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Figura 8. Valores de dureza obtidos na escala HV 1,

para os 4 tempos de tratamento estudados.
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Figura 9. Valores de dureza obtidos na escala HV 2,
para os 4 tempos de tratamento estudados.
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Da observacéao dos graficos ilustrados nas Figuras 8 a 11, nota-se que, para todas
as cargas de dureza utilizadas, ha grande dispersdao de valores para o tratamento
executado a 70 min, como consequéncia direta da grande heterogeneidade tanto da
presenca quanto na espessura da camada nitrocarbonetada. Em particular esta variagcao
foi mais acentuada para as medigcbes realizadas na escala HV 1 (Figura 8), sugerindo
maior interferéncia da camada branca propriamente dita, ja que, a menor carga desta
escala torna a medig¢ao de dureza mais sensivel a variagdes superficiais.

Ainda analisando a Figura 8, os valores de dureza medidos na escala HV 1 séo os
que apresentam as maiores dispersdes (para todos os tempos). Isto se deve ao fato de
que, com a menor carga, fendbmenos superficiais, como a porosidade da camada, entre
outros, ficam mais evidentes.

Para qualquer uma das cargas utilizadas na medicdo de dureza, os tratamentos
executados a 140 e 210 min apresentam valores praticamente constantes, refletindo,
portanto, a igualdade de espessura da camada branca para esses dois tempos de
tratamento. Também em todas as escalas HV, o tratamento executado a 280 min
apresentou valores de dureza razoavelmente maiores que para os outros tempos.

Observa-se claramente ainda que, para as escalas HV 2, HV 3 e HV 5, os valores
de dureza para os tempos de 140 e 210 min oscilam em torno de 600 HV, e para 280 min
em torno de 700 HV, ou seja, os comportamentos observados sdo 0s mesmos,
independentemente da carga de dureza utilizada.

Uma vez que, quanto maior é a carga para a medicdo de dureza, maior € a
profundidade da impresséo obtida durante o ensaio, percebe-se que a utilizagdo da carga
HV 5 garante maior seguranga na avaliacao da profundidade da camada nitrocarbonetada
através da medicdo de dureza, pois, a maior carga promove uma impressao mais
profunda e, consequentemente, maior sera a garantia de que a profundidade desejada da
camada foi efetivamente atingida no tratamento térmico. Além disso, a utilizagdo da
escala HV 5 é a mais pratica, pois ndo exige maior rigor na preparagao da superficie
(lixamento / polimento), tornando a medigdo mais rapida. Num outro aspecto, a obtengao
de valores elevados de dureza na escala HV 5 garante a existéncia de uma camada
nitretada regular. Note, na Figura 11, que para tempos menores, os valores também sao
menores, quando comparado com o tempo de 280 min. Assim, por exemplo, se for
adotado o valor de minimo 600 HV como especificado para um tratamento de
nitrocarbonetacdao, para um tempo de processo em torno de 280 min (razoavel para
grande parte dos processos industriais), a medi¢cdo dos valores obtidos na escala HV 5
como as mostradas na Figura 11 garante a qualidade e integridade da camada decorrente
do tratamento de nitrocarbonetacao.

E comum referir-se & espessura da camada nitrocarbonetada como sendo apenas
a espessura da camada branca, que se constitui numa fase continua e uniforme ao redor
de toda a superficie submetida ao tratamento. Entretanto, vale lembrar que a camada
nitrocarbonetada corresponde ndo s6 a camada branca, como também a uma zona de
difusdo de nitrogénio no aco tratado, ndo necessariamente formando nitretos de
estequiometria definida como no caso da fase a (FesN) ou mesmo da fase y’ (FesN). E a
dureza do material apds o tratamento se deve a toda esta camada nitrocarbonetada, ou
seja, a camada branca + zona de difusdo. Este fato fica ilustrado pela Figura 12, onde se
observa o perfil da camada na superficie submetida, respectivamente a impressdes de
dureza Vickers HV 5 e Rockwell C (HRC), esta ultima executada com carga de 1470 N.



Figura 12. A esquerda, perfil da camada branca na regido da impressdo de dureza Vickers (HV 5 — carga
49,0 N) e a direita, perfil na impresséo de dureza Rockwell (HRC — carga 1470 N).

Pode-se notar que, em ambos os casos, a camada branca permanece uniforme ao
longo da superficie da impressao e, portanto, o valor efetivo da dureza corresponde a
somatoria dos efeitos resistivos tanto da propria camada branca, como também do
substrato abaixo dela, que corresponde a zona de difusao do nitrogénio.

Outra forma de percepgao desta resisténcia obtida pelo substrato abaixo da
camada branca é a avaliagdo da dureza ao longo da profundidade do material, através de
uma “curva de dureza” como a ilustrada na Figura 13.
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Figura 13. Curvas de dureza ao longo da camada nitrocarbonetada para os 4 tempos de tratamento
estudados.

Em fungdo da pequena espessura (tanto da camada branca como do restante da
camada nitrocarbonetada) as curvas de dureza para os 4 tempos de tratamento foram
executadas através da microdureza Vickers HV 0,2 (carga de 1,96 N). Note que até a
espessura de 0,1 mm (o que corresponde a uma profundidade de aproximadamente 10
vezes a espessura da camada branca), ainda sdo obtidos valores de dureza superiores a
500 HV, até mesmo para os tempos menores de tratamento, ou seja, o gradiente de
dureza ao longo da camada nitrocarbonetada, especificamente na regido da interface
camada branca / substrato ndo é significativo.

Na Figura 14 é mostrado uma impresséo Vickers HV 0,2, executada na interface
entre a camada branca e o substrato: é possivel notar que ndo ha qualquer deformacgao
da impressao, que apresenta-se de forma absolutamente simétrica, indicando, portanto,
que nao existe diferenga significativa entre a dureza da camada branca e pelo menos na
regido do substrato que € proxima da interface.



Figura 14. Impressao HV 0,2 na interface ¢ / substrado.

A dureza superficial, avaliada diretamente no substrato, apresenta valores razoavelmente
elevados. Quando comparada com a dureza de nucleo (em torno de 350 HV) a diferenca
entre durezas antes e apds a remog¢ado da camada branca torna-se menos significativa,
uma vez que o0 nucleo ndo recebe nenhuma influéncia do nitrogénio adicionado a
superficie do material durante o tratamento de nitrocarbonetacao.

CONCLUSOES

A avaliacdo da camada obtida apos o tratamento de nitretagdo do ago AISI 52100
previamente temperado e revenido pode ser otimizada empregando-se apenas a medigao
de dureza superficial (na escala Vickers), em conjunto com a avaliagdo de presenga da
camada branca através de imersao em cobre amoniacal.

A utilizagdo da escala HV 5 (carga de 49,0 N) na medigao de dureza propicia maior
garantia de obtengcdo de uma camada nitretada regular, desde que obtidos valores acima
de um patamar de dureza pré-estabelecido para o tratamento.

Para avaliacao especifica de porosidade, a utilizagcdo da escala de dureza HV 1 se
faz suficiente, pois uma maior dispersdo de valores indica a ocorréncia de
heterogeneidades superficiais.

A dureza da camada nitrocarbonetada se deve ndo apenas a camada branca como
também ao substrato presente abaixo desta fase, que corresponde a zona de difusao do
nitrogénio a partir da superficie até uma determinada profundidade. Naturalmente, a
qualidade do substrato esta relacionada a presenca e a profundidade da camada branca
acima dele e, portanto, a avaliagao da espessura da camada total pode indiretamente ser
executada pela medicdo de dureza, dispensando a execucao frequente da analise
metalografica.

O crescimento da camada nitretada em funcdo do tempo ocorre de forma nao-
linear, com uma taxa decrescente ao longo do tempo, a medida que se tem o aumento da
espessura da camada. Por outro lado, para tempos longos, a continua adi¢do de
nitrogénio na superficie do material ao longo do processo de nitretacdo se manifesta na
forma de porosidade da camada.
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OPTIMIZATION OF THE CONTROL OF THE WHITE LAYER
(NITRIDING) THROUGH SURFACE HARDENESS.'

Amauri André Paludeto?
Wander Gomes da Silva®
Ricardo Strangis Cumino*

Abstract

The white layers obtained by nitriding process are usually evaluated through
metallography and even by chemical composition. This paper intends to study of the
viability on the analysis of the white layer through only surface hardness, by using a
specific load related to the minimum case depth obtained in the process. The temperature
and the atmosphere were maintained constants and it was carried out several nitriding
heat treatments where the time was changed. It was used samples made by SAE 52100
steel, previously quenched and tempering. The surface hardness was measured with
several different loads to obtain a relationship between the case depth and the load of the
hardness evaluate. The case depth was still evaluated through metallography and it was
possible to determine an optimal load that is enough to make a quick and appropriate
evaluation of the case depth.
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