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Resumo

Os agos inoxidaveis de alto teor de nitrogénio cons-
tituem hoje uma classe promissora de materiais de enge-
nharia. Quando se adiciona nitrogénio aos a¢os austeni-
ticos, consegue-se aumentar, simultaneamente, a vida em
fadiga, a resisténcia mecénica, a resisténcia ao desgaste
e acorrosao. Nesse trabalho, estudam-se a resisténcia ao
desgaste e a usinabilidade de um aco inoxidavel austeni-
tico UNS S30403 nitretado em alta temperatura. A nitreta-
¢do gasosa em alta temperatura (1200°C) em atmosferas
(N,+Avr) foi realizada para obter amostras com teores cres-
centes de nitrogénio na superficie, desde 0,05 até aproxi-
madamente 0,45% em peso. Os ensaios de esclerometria
foram realizados em um péndulo instrumentado de um
Unico passe, com possibilidade de medir as forcas nor-
mais e tangenciais durante o ensaio. A energia especifica
absorvida foi calculada através da relagdo entre a energia
absorvida no ensaio e a perda de massa observada no
ensaio. Observou-se que o0 aumento do teor de nitrogé-
nio causou um aumento da energia especifica absorvida.
Os resultados dos ensaios foram analisados levando em
consideracdo o comportamento da curva tensdo defor-
macao desses acos, inferida a partir de ensaios de inden-
tacdo instrumentada, e da energia absorvida em ensaios
de impacto Charpy. O aumento da resisténcia ao risco e a
diminuicdo da usinabilidade devida a adicéo de nitrogé-
nio foram atribuidos ao forte efeito endurecedor do nitro-
génio em solucdo solida, sem afetar, significativamente, a
taxa de encruamento e a tenacidade.

Palavras-chave: A¢os austeniticos, nitrogénio em acos,
resisténcia ao risco, usinabilidade.

Abstract

High nitrogen stainless steels (HNSS) are being
considered a new promising class of engineering
materials. When nitrogen is added to austenitic steels it
can simultaneously improve fatigue life, strength and
wear and localized corrosion resistance. In this work, a
single pass pendulum scratch test was used to study the
effect of nitrogen on the scratch resistance and on the
machinability of an UNS S30403 austenitic stainless
steel. Samples with increasing nitrogen contents at the
surface were obtained through high temperature gas
nitriding. The thermochemical treatments were
performed at 1473 K in (N,+Ar) gas atmospheres for
36.0 ks, obtaining fully austenitic cases (surface nitrogen
contents up to 0.5 wt%) ca. 1.5 mm in depth. The scratch
tests were performed in a single-pass pendulum,
equipped with strain gages to measure normal and
tangential forces during scratching. The specific
absorbed energy was calculated as the ratio between
the measured absorbed energy and the amount of mass
removed from the specimen. An increase of the specific
absorbed energy with increasing nitrogen content was
observed. The results of the scratch tests were analyzed
taking into account the stress-strain behavior during
depth sensing indentation tests and the energy absorbed
during Charpy impact tests. The improvement in scratch
resistance due to nitrogen alloying was attributed to
the strong hardening effect of nitrogen in solid solution,
which does not affect significantly foundry hardening
and toughness. A comparison between the scratch
resistance and the pitting-erosion resistance, measured
in previous work, was made too.

Keywords: Austenitic steels, nitrogen in steels, scratch
resistance, machinability.
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1. Introducéo

Os acos inoxidaveis tém sido larga-
mente utilizados em componentes que
trabalham em condicGes corrosivas. O
nitrogénio é um importante elemento de
liga que aumenta, simultaneamente, a
vida em fadiga, o limite de resisténcia, a
resisténcia a fluéncia e a resisténcia a
corrosdo localizada [1-7]. Essas proprie-
dades sdo muito importantes, particular-
mente em aplicacbes em que o desgaste
e a corrosdo atuam simultaneamente,
como em assentos de valvulas e em pro-
teses de quadril.

A hipotese mais aceita para expli-
car o efeito benéfico do nitrogénio so-
bre essas propriedades é a de que pro-
move um aumento do carater metalico
das ligagdes quimicas e promove orde-
nacédo de curto alcance em comparacéo
com as soluces solidas em ligas auste-
niticas contendo Fe-Cr-Ni-C. [8].

A fabricagéo desses acos ndo é tri-
vial devido ao baixo limite de solubilida-
de do nitrogénio no metal liquido. As
rotas de producdo dos acos de alto ni-
trogénio que utilizam metalurgia sob alta
pressao, metalurgia do pé, e difusdo no
estado solido vém sendo intensamente
estudadas [9-11]. Recentemente foi de-
senvolvido um tratamento termoquimi-
co de baixo custo, que permite aumentar
o teor de nitrogénio na superficie dos
acos [6, 11-17], chamado de Nitretacdo
Gasosa em Alta Temperatura (NGAT).
Esse tratamento é feito expondo 0 aco a
atmosferas contendo N, em temperatu-
rasentre 100 e 1200°C.

Pode-se obter, através desse trata-
mento, microestruturas austeniticas sem
precipitacdo de nitretos e teores de ni-
trogénio entre 0,2t0 1,0 % em peso [17-
19]. Obtém-se camadas nitretadas com
profundidade de 0,5 to 2,0 mm em tem-
pos de tratamento de 5a 12,5 horas. O
tratamento de nitretacdo gasosa em alta
temperatura é diferente do tratamento de
nitretacéo convencional feito em tempe-
raturas entre 500 e 560°C, nos quais ocor-
re intensa precipitacdo de nitretos au-
mentando a dureza, mas prejudicando a
resisténcia a corrosdo das pegas trata-
das.

Consegue-se, dessa forma, melho-
rar o desempenho em desgaste (cavita-
¢ao, erosao, deslizamento e fretting) e a
resisténcia a corrosdo localizada (por pi-
tes e em frestas) de acos martensiticos,
austeniticos e duplex [5-6, 11-15, 18-19].

Um dos problemas enfrentados, na
otimizacdo dos tratamentos termoquimi-
cos mencionados, € a grande quantida-
de de ensaios para avaliar as relacGes
processamento, propriedades e desem-
penho desses materiais. Nesse trabalho,
discute-se a possibilidade de usar um
péndulo esclerométrico de Unico passe
para avaliar as propriedades tribolégicas
e a usinabilidade de acos inoxidaveis
austeniticos submetidos a tratamentos
termoquimicos NGAT.

A esclerometria pendular instru-
mentada é uma técnica barata e rapida
para avaliar a dureza dindmica e a resis-
téncia a abrasdo de diferentes materiais
[20-23]. Os ensaios de esclerometria rea-
lizados em péndulos de um Unico passe
estdo sendo utilizados para avaliar a usi-
nabilidade dos materiais sem necessida-
de de realizar ensaios de usinagem em
campo, caros e demorados. Paro et al.
estudaram a usinabilidade de a¢os inoxi-
daveis austeniticos de alto teor de nitro-
génio e relataram que o nitrogénio tem
um efeito benéfico na usinabilidade des-
ses materiais [24].

O objetivo desse trabalho é estu-
dar o efeito do nitrogénio na resisténcia
ao desgaste por risco de um ago inoxida-
vel austenitico UNS S30403 submetido &
nitretacdo gasosa em alta temperatura,
usando um ensaio de esclerometria pen-
dular de Unico passe.

2. Materiais e métodos

Nitretacdo gasosa em alta
temperatura

As amostras para ensaios de dure-
za, resisténcia ao desgaste e ensaios de
impacto foram usinadas a partir de uma
chapa grossa, com 6 mm de espessura, de
aco inoxidavel austenitico UNS S30403
laminado a quente. A composicdo quimi-
ca do ago encontra-se na Tabela 1.

Quatro conjuntos de amostras fo-
ram nitretados em alta temperatura para
obter diferentes teores de nitrogénio na
superficie. Uma série de amostras foi, sim-
plesmente, solubilizada para comparar 0s
acos nitretados com agos ndo submeti-
dos a nitretacdo (0,02% N).

Os tratamentos de nitretacdo foram
feitos em forno tubular a 1200°C, sob
pressao de 0,13 MPa e, as amostras ex-
postas a atmosferas contendo (Ar +N,),
durante 10 horas sob pressdes parciais
de0,02,0,05,0,1e0,17 MPaN.,. As amos-
tras foram, em seguida, temperadas em
agua. Ja as amostras de aco ndo nitreta-
do foram solubilizadas em temperaturas
e durante tempos iguais aos dos ciclos
de nitretacdo.

Esclerometria pendular de
passe unico

Amostras, na forma de prisma re-
tangular (6 mm x 9 mm x 55 mm), foram
polidas metalograficamente com pasta de
diamante até 1 um. Em seguida, foram
submetidas ao ensaio de esclerometria
pendular de Gnico passe (ensaio de ris-
co) em um péndulo Charpy modificado
de 50 J de capacidade. A ferramenta de
risco foi confeccionada em metal duro
na forma de piramide de base quadrada
com angulo de 40° e uma face horizontal
quadradade 0.5 x 0.5 mm no topo.

Tabela 1 - Composicdo quimica do aco inoxidavel austenitico UNS S30403 (% em

peso).
Cr Ni Mn Mo Cc Ti
18,1 8,5 1,3 0,5 0,04 0,025 0,0056
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A altura inicial de lancamento do péndulo foi ajustada
para trabalhar com uma energia acumulada de 35 J, resultando
em uma velocidade de riscamento no inicio do contato entre a
ferramenta e aamostra de 3,16 m/s. A profundidade dos riscos
foi controlada por meio de ajuste vertical do porta-amostras e
ajustada para 105 pum. Quatro riscos foram feitos em cada uma
das duas amostras obtidas para cada condi¢do de tratamento
termoquimico.

A energia absorvida (E) foi medida com precisdo de 0,01
J. Amassaremovida (W) foi medida em uma balanca Scien-
tech SA120 com preciséo de 0,1 mg.

A energia absorvida especifica (e) - energia consumida
durante a remocao de 1 g de material - foi calculada a partir da
energia absorvida (E) e massa removida (W), usando a equa-
¢do (1) [20].

e= ®

O péndulo foi, também, instrumentado com “strain
gages” para medir as for¢as normais e tangenciais desenvol-
vidas durante o ensaio.

Ensaios de Impacto Charpy

Corpos-de-prova entalhados, de tamanho reduzido
(5 x 10 x 50 mm), foram ensaiados a 27 °C, em uma méaquina de
ensaio de impacto de 300 J, de acordo com anorma ASTM E23.
A profundidade do entalhe foi de 2 mm. Foram ensaiadas trés
amostras, para cada condicao de tratamento termoquimico.

Caracterizacdao das amostras

As amostras foram analisadas utilizando microscopia
Optica e microscopia eletrénica de varredura. Utilizou-se
microscopio eletronico de varredura Philips XL30, para ob-
servar as superficies riscadas e 0s cavacos. O teor de nitrogé-
nio das amostras nitretadas foi analisado por espectrometria
WDS de raios X, em equipamento Oxford WDX600 .

As propriedades mecéanicas das amostras nitretadas foram
medidas na superficie de amostras retangulares (6 x 10 x 10 mm),
em um equipamento de indentac&o instrumentado, Fishersco-
pe H100, com penetrador Vickers. A carga maxima utilizada foi
de 250 mN, o tempo de carregamento e descarregamento foi de
90 s e 0 tempo de manutencéo da carga méaxima foi de 20 s. Os
dados obtidos nos ensaios de indentacdo foram analisados
usando o método proposto por Oliver e Pharr [25]. Cada ponto
é uma média de onze medidas. Foram analisados a dureza (H),
o trabalho total de indentagdo (W), o trabalho de indentagéo
irreversivel (W, ), o trabalho de indentacdo reversivel (W,), a
taxa de carregamento (S,), a taxa de descarregamento (S) e 0
coeficiente de encruamento (n). O coeficiente n foi calculado

usando uma funcéo de correcdo f (n) [26], no procedimento de
Oliver e Pharr, para utilizagdo de um penetrador Vickers, con-
forme equagéo 2:

S W
S

=

f(n)=1.202-0.857n+0.302n? = 2

=

e

3. Resultados
Caracterizacao das amostras tratadas

Tanto a amostra solubilizada quanto as amostras nitreta-
das apresentaram microestruturas austeniticas livres de preci-
pitados. A profundidade da camada nitretada, determinada atra-
vés de curvas de microdureza, variou entre 1,2 e 1,6 mm.

A Tabela 2 mostra os resultados dos ensaios de indenta-
cao, analise quimica WDS e energia absorvida no ensaio de
impacto.

O teor de nitrogénio na superficie das amostras cresce
com o aumento da pressdo parcial de nitrogénio. Pode-se ob-
servar um forte efeito endurecedor do nitrogénio em solugdo
associado a um efeito fraco de aumento do coeficiente de en-
cruamento (n) e do indice de dutilidade expresso pela relagdo
W, /W,. Aumentando o teor de nitrogénio até 0,5 %, aumenta
adureza de 2,05 para 3,2 GPa e diminui n de 0,155 para 0,130, W,
de 185.1para 156.4nJe W, /W, de 0.899 para 0.854.

As amostras Charpy de ensaio de impacto sofreram de-
formacao plastica macroscopica, antes de fraturar de maneira
100 % dutil. A Tabela 2 mostra que 0s acos nitretados, em alta
temperatura, ndo tiveram piora sensivel de resisténcia ao im-
pacto, em relacdo ao aco UNS S30403 ndo nitretado; o aumen-
to do teor de nitrogénio diminuiu a resisténcia ao impacto de
171.5para159J.

Resisténcia ao riscamento

A Figura 1 mostra os valores médios dos parametros ana-
lisados durante os ensaios de riscamento: energia absorvida
(E), perda de massa (W), energia absorvida especifica (€), ma-
xima forca normal (N,) e a relagdo entre a forga tangencial e a
forca normal (T./N,). AFigura 2 mostra a curva forga-distancia
de riscamento bem como a relagdo T./N_ durante o evento de
riscamento para cada um dos tratamentos estudados.

A energia especifica absorvida aumenta com 0 aumento
do teor de nitrogénio, enquanto a energia absorvida e a perda
de massa diminuem. Quando o teor de nitrogénio aumenta, a
perda de massa, por remocéo de material, diminui mais rapida-
mente do que a energia absorvida, levando a um aumento da
energia absorvida especifica.

Pode-se ver, na Figura 1, que a maxima for¢ca normal e a
relacdo entre forga tangencial e a forga normal T_/N_permane-
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Tabela 2 - Resultados de andlise quimica WDS, ensaios de indentagdo e ensaios de impacto.

PN, Teor de nitrogénio Engaios de indentagdo Energia absorvida no
0, -
(MPa) (% em peso) H (GPa) n W, (nJ) W, /W, (nJ/nJ) impacto (J)
0 0 2,05*%1° [ 0,155 185,1 *3 0,899 171,5*"°
0,02 0,05 *% 225018 | 0,145 181,5** 0,895 171,5*"
0,05 0,11 *0:07 2,35*%15 1 0,135 178,2 4 0,892 165,010
0,1 0,31 00 2,85%%1% 1 0125 | 1655*2° 0,885 159,0 *'°
0,17 0,5 *7 3,20 *010 0,13 156,4 *2° 0,854 -
4500 0.0025 1
4000 J ]
0.0020 T
3500 1 ]
3000 T 0.0015 }
2500 % 2 i
‘“12000: < 0.0010 +
[<H] T 4
15007 0.0005 }
1000 F 1
5002 — 0.0000 "t
0O 01 02 03 04 05 06 o 01 02 03 04 05 06
600 0.9
5007 08t
400+
E E-': U? T
% 3007 =
g pra
% 067
= 200+ ~
0.5+
100+
0 t ——rt t t 4 0.4 t ; t t

o 01 02 03 04 05
Teor de nitrogénio %

0,6

o 01 02 03 04 05 06
Teor de nitrogénio %

Figura 1 - Efeito do nitrogénio nos resultados obtidos em ensaios de riscamento.

78 REM: R. Esc. Minas, Ouro Preto, 60(1): 75-82, jan. mar. 2007



André Paulo Tschiptschin et al.

cem praticamente constantes. A maxima
forca normal, praticamente, ndo varia de- 500 ol 4 0.0 Wit
vido a geometria do risco (geometria de 400 1 r: 121
ferramenta e profundidade de risco). A > e ' 1.0
méaxima for¢ca normal é influenciada em 300+ i 0.84
menor extenso pelas propriedades plas- Em 1 7 Y Zost
ticas do material. ] Y oEoad
Por outro lado, a pequena variagio 100y 024
de T/N, é, principalmente, determinada 0 R ' - ool
pelo dominio da componente de sulca- 0 e 12 16 0 4 8 12 16
mento durante os ensaios: a forca tan- Distancla (mm) Distancia (mm)
gencial total é igual @ soma dos termos 500 0.05N % 14 0.05N %
de sulcamento de adesdo e, para 0s ma- 400 p—_ 12+
teriais duteis, o termo de sulcamento é = ' 1.04
dominante [27]. Os altos valores dos ter- 3001 0.8
mos de sulcamento tém sido atribuidos Ezm: Z 6
arelativa facilidade com que a profundi- i T oal
dade de penetracdo aumenta com a pro- 100 4 02
fundidade imposta no corte [27]. 0' 0'0
Nas curvas de variacdo de forga x 0 0 & 12 16
C A - . Distancia (mm)
distancia da Figura 2, pode-se observar 14
que a maxima forca tangencial ocorre no 500 ] 0.11N % 0.11N %
meio do ensaio de riscamento, onde a 400 + _ﬁ
profundidade de riscamento é maxima, Z 7
enquanto a méxima forca normal ocorre 53001
no ultimo tergo da trajetoria da ferramen- & 200 ]
ta sobre aamostra. Observa-se, também, :
uma alta frequiéncia de oscilacdo da for- 100 1
ca tangencial depois do primeiro tergo ) N Y
do risco. Essa oscilagéo é, provavelmen- 0 4 8 12 16 0 4 8 12 186
te, devida a instabilidade do contato, en- Distancia (mm) Distancia (mm)
quanto a ferramenta sulca a amostra. 5001 ERE 031N %
Esse comportamento observado em Jz
varios outros materiais foi associado a Zosl
um mecanismo do tipo “stick and slip”, =
em que a ferramenta adere a amostra e 067
em seguida, escorrega sobre a mesma e 04
essa alternancia se repete durante algum 021
tempo. [20, 28]. 0.0
0 4 8 12 16
A Figura 3 mostra as superficies ris- Distancia (mm)
cadas de duas amostras contendo 0,0 e 500 14 0.50N %
0,31 % N. As paredes do risco no inicio 400: '
do riscamento s&o mais suaves que no s
meio do risco, onde 0 mecanismo “stick o 3007
and slip” ocorre, em consonancia com a 5 ]
oscilacdo de alta freqiiéncia observada = 2001
na forga tangencial, ap6s o primeiro ter- 1001
co de riscamento (Figura 2). n. ) ) ) ) 0o
_ O ago de mais alto,teor de nitrogé- 0 4 Distéancia (n:rfﬂ 16 0 4 Dbistincia (;fm) 16
nio apresenta menor nimero de rasga-

mentos e rasgamentos menores que 0s

observados no caso do aco sem nitro- Figura 2 - Variacdo da for¢ca em funcao da distancia em ensaio de riscamento para

cada uma das condicdes de tratamento termoquimico utilizado.
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AccV Spot Magn Det WD F——— 200 pm AccV Spot Magn Det WD F——— 200 pm
20.0 kV 6.0 200x SE 10.5 0% N2

20.0 kV 4.0 200x SE 10.9 0.3% N2

-

AccV Spot Magn Det WD ———
20.0 kV 6.0 200x SE 105 N2

AccV SpotMagn Det WD F————— 200 pm
20.0 kV 4.0 200x SE 10.9 0.3% N2

(d

Figura 3 - Imagens das paredes do risco em sua parte inicial (a) e (c), e a meio caminho (b) e (d), para as amostras com 0,0 e

0,31 % N.

génio. Na Figura 4, pode-se ver que uma
parte do volume de material retirado pela
ferramenta foi deslocada para as bor-
das. Observa-se extensa deformacéo
plastica sem ocorréncia de microtrinca-
mento, indicando que o0 aumento do teor
de nitrogénio ndo fragiliza o material. A
remoc&o de material ocorre, principalmen-
te, por uma combinagdo dos mecanis-
mos de microcorte e microssulcamento.

4. Discussao

Sabe-se que a resposta da superfi-
cie de um material ao riscamento envol-
Ve recuperacdo elastica, deformacdo plas-
tica e desgaste abrasivo por cisalhnamento
e microtrincamento.

Acc.V Spot Magn Det WD F————————1 50m
20.0kv 3.0 1000x SE 11.0 0% N2

Figura 4 - Imagem de uma regido na borda do risco em uma amostra com 0 % N.
Observa-se intensa deformacao plastica com linhas de escorregamento e regides
de fratura datil.
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Os resultados experimentais mos-
traram que, a despeito do ligeiro abaixa-
mento de tenacidade, provocado pelo
aumento do teor de nitrogénio, as fratu-
ras observadas, nos ensaios de risco e
nos ensaios de impacto, apresentaram
carater dutil. Além disso, as superficies
nitretadas, com maior teor de nitrogénio,
apresentaram maior resisténcia a defor-
macao plastica associada a uma ligeira
diminuicéo da taxa de encruamento. As-
sim, o aumento da energia especifica
absorvida, no ensaio de riscamento, é
devida a diminuicdo do trabalho realiza-
do pela forca de contato durante a de-
formac&o elasto-plastica do material. Essa
hipo6tese esta de acordo com a relacéo
observada, experimentalmente, entre a
energia especifica e o trabalho de inden-
tacdo total, durante ensaios de indenta-
c¢do instrumentada, como mostra a Figu-
ras.

O ensaio de esclerometria pendular
de passe Unico € adequado para avaliar
as propriedades de desgaste do aco ino-
xidavel austenitico UNS 30403 nitreta-
do, para diferentes teores de nitrogénio,
em solucdo sélida na austenita. Permite
avaliar a energia absorvida especifica no
ensaio e a usinabilidade (inverso da ener-
gia absorvida especifica no ensaio de
riscamento) desses materiais.

5. Conclusodes

1. O ensaio de esclerometria pendular
de passe Unico é adequado para ava-
liar o comportamento tribolégico do
aco inoxidavel austenitico UNS
S30403 nitretado com teores de ni-
trogénio de até 0,5%.

2. O tratamento de nitretagdo gasosa em
alta temperatura aumenta a resistén-
ciaao risco do aco inoxidavel auste-
nitico UNS S30403. O aumento do
teor de nitrogénio, em solugéo soli-
da, até um teor de 0,5%, leva a um
aumento da energia especifica absor-
vidade 1770 para 3540 J/g. Esse efei-
to pode ser atribuido ao forte efeito
endurecedor do nitrogénio em solu-
cdo sélida, sem que sejam afetadas,
significativamente a taxa de encrua-
mento e a tenacidade.
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Figure 5 - Relacao entre a energia especifica absorvida em ensaio de riscamento e o
trabalho de indentacao total medido em ensaio de indentacdo instrumentada.

3. A usinabilidade (inverso da energia
especifica absorvida no ensaio de ris-
camento) do aco inoxidavel austeniti-
co UNS S30403 nitretado diminui com
0 aumento do teor de nitrogénio.
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