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Resumo

Neste trabalho nos investigamos as propriedades do ago inoxidavel AlSI 316,
submetido a tratamentos térmicos apds o processo de nitretagdo a plasma. As
amostras foram nitretadas a 550 °C durante 3h. Apds a nitretacdo, os tratamentos
térmicos foram realizados também a 550 °C em um forno a vacuo. A influéncia do
tempo de aquecimento, variando de 1 a 16 h, nas propriedades superficiais foi
investigada. As amostras foram caracterizadas através de testes de microdureza,
microscopia eletrdbnica de varredura e difracdo de raios-X. O tratamento de
nitretracdo a plasma resultou na formagao de uma camada de compostos de 44 um
com 1420 HV, 1 de dureza, apresentando predominantemente as fases vy’ - [FesN] e
CrN. Conforme esperado, houve um aumento da espessura da camada e uma
reducao da dureza superficial com o aumento do tempo de aquecimento. Entretanto,
os perfis de microdureza mostraram que um pouco abaixo da superficie a dureza da
camada aumenta para tempos de aquecimento mais longos. Novas fases, como
FesO4 e FeCr,04 surgiram e se acentuaram com o tempo de pds-aquecimento.

Palavras-chave: Nitretacdo a plasma; Ago inoxidavel austenitico; Tratamento
térmico.
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1 INTRODUGAO

Acos inoxidaveis austeniticos, por conterem uma grande porcentagem de
cromo, sdo amplamente utilizados como material de engenharia, especialmente
devido a resisténcia a corrosdo. Entretanto, devido a baixa dureza, estes materiais
nao sao indicados para aplicagdes tribologicas, envolvendo desgaste. Os processos
convencionais de nitretacdo e cementacdo, utilizados para endurecimento
superficial, sao inibidos, quando aplicados a estes acos, devido a presenca de uma
fina camada de oxido do cromo na superficie. Nao obstante, existem dois processos
comerciais que podem ser utilizados para melhorar as propriedades tribolégicas dos
agos inoxidaveis austeniticos: a costerizagao e a nitretacdo ou nitrocarbonetagao a
plasma [1,2]. O primeiro processo é um segredo industrial para a difusdo de carbono
a temperaturas baixas, da ordem de 400°C. As camadas, com espessuras de 10 a
30 um, atingem uma dureza superior a 1000 HV. No segundo caso, as pecas sao
tratadas por meio de uma descarga luminescente contendo nitrogénio ou amoénia e
hidrogénio. Na nitrocarbonetagéo, além dos gases anteriores, também se adiciona
ao processo pequenas quantidade de metano ou acetileno, visando aumentar a
proporgao da fase ¢ do nitreto de ferro, mais resistente ao desgaste [3]. A nitretagcao
a plasma destes materiais € possivel porque os ions energéticos do plasma séo
capazes de remover a camada passivadora de oxido e expor a superficie do metal
as espécies reativas da atmosfera nitretante.

Camadas de elevada dureza, superior a 1400 HV, sido obtidas com a
nitretacéo a plasma dos agos inoxidaveis austeniticos [2]. Entretanto, a formagéo de
nitreto de cromo e de outras fases, como y-FesN, agem como uma barreira
superficial que dificulta a difusdo do nitrogénio [4]. A taxa de crescimento da camada
pode ser aumentada com a temperatura. Entretanto, acima de 450°C o cromo
dissolvido na matriz se precipita na forma de CrN e CrzN reduzindo a resisténcia a
corrosao [3,5]. Assim, camadas com dezenas de micra requerem varias horas de
processo, encarecendo o tratamento. Uma alternativa mais econdmica esta na
obtengdo de uma camada difusa de 20 a 40 um e dureza superior a 1400 HV no
reator a plasma, e depois, através de um tratamento térmico feito em um forno a
vacuo ou em um forno de atmosfera controlada ou, até mesmo, em um forno
convencional, estender o processo de difusdo para aumentar a espessura da
camada.

Neste trabalho apresentamos os resultados referentes ao processo duplex de
nitretacdo a plasma e tratamento térmico do aco inoxidavel austenitico 316. Foram
realizadas caracterizagcdes estruturais em amostras nitretadas, submetidas a
diferentes tempos de aquecimento. Este tratamento oferece a possibilidade de
obtencdo de camadas duras mais espessas a um custo menor para os agos
inoxidaveis austeniticos.

2 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Os corpos de prova utilizados neste trabalho foram feitos de aco inoxidavel
austenitico AISI 316 (composi¢ao: 16,0 — 18,0% de Cr, 10 - 14% de Ni, 2,0 — 3,0%
de Mo, max. 2,0% Mn, max. 1,0% de Si e Fe em balango). Amostras limpas e
desengraxadas foram nitretadas no reator a plasma da empresa Metal Plasma, que



utiliza uma descarga estacionaria pulsada. As amostras foram nitretadas por 3h a
550°C. Os tratamentos térmicos foram realizados em um forno a Vacuo no Instituto
de Estudos Avangados do Centro Técnico Aeroespacial. As amostras foram
aquecidas a 550°C por intervalos de tempo variando de 1 até 16 h.

As medidas de microdureza foram feitas com cargas de 100 e 200 gf. A
camada superficial foi examinada por meio da difracéo de raios-X (XRD), usando-se
a radiacdo CuKa (L = 1.5418 A). A microestrutura das amostras foi analisada por
meio de microscopia 6ptica e microscopia eletrénica de varredura (SEM).

3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Analise Microestrutural

A micrografia da segao transversal da amostra de ago AISI 316 nitretada é
mostrada na Figura 1a. A camada de compostos, com uma espessura total de 44
um, é compacta e isenta de porosidades, como revelada através de ataque quimico.
Podemos identificar duas estruturas distintas. Na superficie, regido mais clara, esta
uma camada formada predominante pelas fases y' [FesN] e CrN. Esta camada se
apresenta de forma irregular, mas é possivel delimita-la com uma espessura de
aproximadamente 7 um. Abaixo desta camada superficial, estendendo-se até o
substrato de ago, ha uma subcamada grossa de CrN dispersa na fase austenitica y-
Fe, como mencionado no trabalho de Marchev [1]. Apdés o tratamento térmico
algumas mudangas na microestrutura foram observadas. Na Figura 1b é mostrada a
micrografia de uma amostra nitretada e, posteriormente, aquecida no forno a vacuo
por mais 4 h. Neste caso, a espessura da camada de compostos aumentou para 49
um. Observa-se também que, com o aquecimento adicional de 4h, houve uma
dispersao da camada superficial, resultando em uma espessura mais uniforme.

(a) nit-550°C (b) nit-550°C / trat. term.-550°C

Figura 1. Micrografias da se¢éo transversal do ago AlISI 316, submetido ao processo de nitretagéo
(a) e ao processo duplex de nitretagado e tratamento térmico por 4h (b).



Na Figura 2 é mostrado o comportamento da espessura da camada com
relagdo ao tempo de aquecimento. A espessura aumenta linearmente com o tempo
de 44 um até 59 um, em 16 h de tratamento. Ajustando-se uma reta aos pontos
experimentais encontramos uma taxa de crescimento de 0,88 um/h.
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Figura 2. Espessura da camada em fungéo do tempo de aquecimento.

Os picos do diagrama de difragdo de raios-X do ago AISI 316 foram
identificados como sendo provenientes da estrutura y-Fe, como pode ser visto na
Figura 3. Os diagramas de XRD das superficies nitretadas mostraram a ocorréncia
das fases y' - [FesN], CrN e ¢ - [Fe2.3N]. Apos o tratamento térmico por 4 h em vacuo,
os picos da fase y praticamente desaparecem, os picos do y-Fe tornam-se
novamente visiveis, enquanto os picos das fases CrN e ¢ - [Fez.3N] aumentam
ligeiramente. Entretanto, nenhuma reflexdo da fase o bbc, como mencionado por
Menthe [2], foi observada. Com o tempo adicional de difusdo promovido pelo
tratamento térmico o nitrogénio penetrou mais fundo no aco e formou mais
precipitados de CrN. O crescimento dos picos do y-Fe com o tempo de aquecimento
€ um bom indicador de que esta fase ja estava presente na subcamada, formada
durante a nitretacdo. A presencga da fase y-Fe na camada de agos austeniticos
nitretados acima de 550°C, como observado por, Marchev [1], deve ser causada
pela perda de cromo, devido a formagcdao de CrN. Para longos tempos de
aquecimento, novas fases, como Fe3;Os e FeCr,O4, surgem e se intensificam,
enquanto a fase y’ se transforma em y-Fe e CrN.
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Figura 3. Difratogramas de XRD de amostras de ago AlSI 316, sem tratamento, nitretada por 3h a
550°C e apos tratamentos térmicos em diferentes intervalos de tempo.

3.2 Analise da Microdureza

As medidas de microdurezas superficiais referentes as amostras submetidas
aos processos de nitretacdo e nitretagdo seguida de tratamento térmico séao
mostradas na Figura 4. Houve uma reducgado da dureza superficial de 1434 HV, da
amostra nitretada, para 991 HV, ap6s 16 h de aquecimento a 550°C. Ajustando-se
uma reta aos pontos experimentais encontramos uma taxa de variagdo da dureza
com o tempo de pds-aquecimento de - 42 HV/h. Esta redugdo ocorreu,
provavelmente, devido a transformacdo da fase y - [FesN] em y-Fe e ao
aparecimento das novas fases Fe;O4 e FeCr,04, observada nos difratogramas de
XDR.

Os perfis de microdureza sdao mostrados na Figura 5. Todos os perfis
apresentaram um maximo um pouco abaixo da superficie, entre 30 e 40 um. Para
tempos de aquecimento até 4 h, ndo houve nenhuma alteragdo na dureza da
camada. Entretanto, durezas até 100 HV maiores foram obtidas para os tempos de
aquecimento de 9 e 16h. Provavelmente, este aumento de dureza tenha ocorrido
devido ao aumento de CrN, resultante da transformacdo da fase y para longos
tempos de aquecimento.
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Figura 4. Microdureza superficial de amostras de aco AISI 316 nitretadas a 550°C por 3 h e tratadas
termicamente em diferentes intervalos de tempo.
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Figura 5. Perfis de microdureza Vickers de amostras de ago AISI 316 nitretadas e tratadas
termicamente em diferentes intervalos de tempo.



4 CONCLUSAO

O processo duplex de nitretacdo a plasma por 3 h a 550°C e tratamento
térmico em um forno a vacuo a 550°C do acgo inoxidavel austenitico AISI 316
resultou em um aumento da espessura da camada de 44 um para 59 um e uma
reducao da dureza superficial de 1434 HV, da amostra nitretada, para 991 HV, apds
16 h de aquecimento a 550°C. Em ambos os casos, foi observada uma variagao
linear das grandezas como o tempo de aquecimento. Embora, a primeira vista, esta
reducao de dureza possa parecer prejudicial para aplicagdes tribolégicas, uma
conclusao definitiva s6é podera ser tirada depois da realizacdo de testes de
desgastes. Se por um lado houve uma redugao na dureza superficial, por outro lado,
houve um aumento de dureza no interior da camada, para tempos de aquecimento
superiores a 4 h, acompanhado de um aumento na espessara da camada. A
formacgédo de oxidos, juntamente com a recuperagdo da fase austenitica y-Fe na
superficie, deve contribuir tanto para uma reducdo do coeficiente de atrito, como
para um aumento da resisténcia ao desgaste, que podem influenciar positivamente
em aplicagdes tribologicas.

Este trabalho demonstrou a viabilidade de obtencdo de camadas duras mais
espessas a um custo menor para os acos inoxidaveis austeniticos.
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THERMAL POST-TREATMENT OF NITRIDED AISI 316
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Abstract

In this work we investigate the structures of plasma nitrided AlISI 316 stainless steel
after heating post-treatments. The samples were nitrided at 550 °C during 3 h. After
nitriding, heating post-treatments were made in a vacuum furnace, also at a
temperature of 550 °C. The influence of the heating time, ranging from 1 up to 16 h,
on the surface properties was investigated. The samples were characterized using
microhardness testing, scanning electron microscopy and X-ray diffraction. The
nitriding treatment results in a compound layer of 44 um with a hardness of 1420
HVo.1, consisting predominantly of y' - [FeaN] e CrN phases. As expected, an increase
of the compound layer thickness and a decrease of the surface hardness with
heating time were observed. However, the microhardness profiles shown that
beneath the surface the layer hardness increases for long treatment times. New
phases as Fe3;0O4 and FeCr,04 appear and grow with increasing heating time.

Key-words: Plasma nitriding; Austenitic stainless steel; Heat treatment.
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