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Nitretacio em gaiola catédica: influéncia do tempo de tratamento
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RESUMO

Amostras do aco inoxidavel austenitico AISI 316 foram nitretadas em gaiola catodica nas mesmas
condigdes de tratamento, pressdo de 250 Pa, temperatura de 723 K mistura nitretante de 80%N2/H2 e
variando apenas a duragdo do processo de 1 a 5 horas com o objetivo de observar o crescimento da camada
nitretada. Houve formagdo de camada para todos os tempos de nitretagdo. A formagido de camada para todas
as duragdes de tratamento ¢ confirmada através da microscopia optica ¢ também pela analise de microdureza.
Os difratogramas de raios-X apresentaram fases semelhantes. Comprovando que ¢ possivel obter camada
nitretada na técnica de nitretagdo em gaiola catddica mesmo para pequena duracdo de tratamento.

Palavras chaves: nitretagdo a plasma, ago inoxidavel austenitico, fase S, gaiola catddica.

Cathodic Cage Plasma nitriding: influence of the treatment time
ABSTRACT

AISI 316 austenitic stainless steel samples have been nitrided by cathodic cage technique in same
treatment conditions: pressure 250 Pa, temperature 500 °C and nitriding mixtures 80%N2/H2. The variance is
limited just to process duration, from 1 to 5 hours. In this work the objective is to observe the increase of
nitrided layer. It has been seen that there was layer formation to all times of nitriding. They are confirmed
through optical microscopy and microhardness analysis. The X-ray difratogram presents similar phases
proving that is possible obtain nitrided layer using cathodic cage technique even to short during treatment.

Keywords: plasma nitriding, austenitica stainless steel, phase S, cathodic cage.

1 INTRODUGAO

A nitretagdo a plasma convencional ¢ um processo bem aceito industrialmente, porque apresenta
varias vantagens em relag@o aos outros processos de nitretagdo (a gas ¢ em banho de sais), tais como maior
economia de gases e menor duragdo do processo, uma vez que a velocidade de difusdo do nitrogénio é maior
[1]. E utilizada na melhoria das propriedades superficiais como dureza, resisténcias ao desgaste e a corrosio,
com o objetivo de aumentar a vida util das pecas nitretadas. No entanto apresenta alguns inconvenientes
como efeito de borda, efeito catodo oco, temperatura ndo uniforme e abertura de arcos, especialmente no
tratamento de pecas com geometria complexa [2-4]. Nos tltimos 4 anos surgiu mais uma técnica alternativa,
denominada de ASPN na qual as amostras sdo envolvidas por uma tela, na qual um alto potencial catddico é
aplicado. Desta forma o plasma atua na tela e ndo na superficie das amostras. Os componentes a serem
tratados estdo em um potencial flutuante ou sujeitos a uma baixa tens@o de polarizag¢do (por exemplo -100 a -
200V) por meio de uma fonte auxiliar [2].

Nesse trabalho, utilizamos o mesmo principio que a ASPN, porém com um arranjo experimental
modificado [5], para permitir um estudo sistematico do efeito catodo oco produzido em cada furo da gaiola, a
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qual é mostrada na figura 01. Como o plasma ndo ¢ formado diretamente na superficie das amostras e sim na
gaiola metalica, os defeitos inerentes ao processo convencional sdo eliminados [5-8]. Além disso, a
temperatura na superficie das amostras ¢ praticamente uniforme, porque as mesmas sdo aquecidas até a
temperatura de tratamento através da radiag@o proveniente da gaiola catodica.
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Figura 1: Esquema do reator de nitretagao.

Com o objetivo de analisar a influéncia do tempo de tratamento, amostras de agco AISI 316 foram
nitretadas em gaiola catddica nas condi¢des: pressdo de 250 Pa, atmosfera nitretante de 80 %N,/ H,, na
temperatura de 500 °C variando apenas a duragdo do processo. Observa-se que com esta atmosfera nitretante
foi possivel a formagao de camada de compostos para todos os tempos de tratamento (1; 2; 2,5; 3 e 5 horas).
As fases presentes sdo as mesmas para todos os tempos de tratamento e todas as amostras apresentaram
endurecimento, como comprovado através de ensaios de microdureza.

2 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

As amostras do ago inoxidavel austenitico 316 foram cortadas na forma cilindrica com altura de
10mm e didmetro de 11mm, previamente recozidas, foram lixadas com lixas de granulometria 220, 360, 600,
1200 e 1500 em seguida foram polidas com pasta de diamante de 1 e 0,3 pm. Depois foram limpas com
acetona em ultrassom, antes de serem colocadas na cdmara de nitretagao.

O sistema para a nitretagdo convencional consiste de uma fonte (tensdo maxima 1500 V, corrente
maxima 2A), uma camara de vacuo cilindrica montada verticalmente (40 cm de didmetro e 40 cm de altura
confeccionada de ago inoxidavel). Utilizou-se a mesma camara de nitretagdo convencional com a adigdo de
uma gaiola catddica, confeccionada de aco inoxidavel 316 com 0,8 mm de espessura, 112 mm de diametro,
25 mm de altura e furos de 8 mm de didmetro uniformemente distribuidos, com distancia de 9,2 mm entre
centros de furos adjacentes [5]. O plasma é formado na gaiola catodica, que ¢ o catodo e ndo diretamente na
superficie das amostras.

As condigdes de tratamento foram as seguintes: temperatura 773K, mistura nitretante de 80% N, /
H, e fluxo de 20 sccm, duragdo de 1; 2; 2,5; 3 ¢ 5 h e presso de trabalho de 250 Pa.

A composi¢do de fases e textura foi analisada usando difragdo de raios-X (DRX). As analises
descritas foram realizadas usando linhas Cu K (comprimento de onda: 0.154 nm), operado em 40 KV em um
instrumento DRX (Shimadzu, XRD-6000). A microscopia optica foi usada para observar a morfologia e a
espessura da camada nitretada. Finalmente, foi feito o perfil de microdureza para confirmar a espessura de
camada e avaliar a sua uniformidade.

3 RESULTADOS E DISCUSSOES

A nitretagdo do ago inoxidavel austenitico quando realizada em temperaturas inferiores a 450 °C
ocorre apenas a difusdo intersticial do nitrogénio para a formacdo da fase “S” ou austenita expandida fase de
elevada dureza e excelente resisténcia a corrosdo. Quando a temperatura de nitretagdo € superior a 450 °C,
além da difusdo intersticial do nitrogénio na austenita ¢ da decomposicdo da austenita expandida em fases
mais estaveis, ocorre também a difusdo substitucional, que facilita a formagdo dos nitretos de cromo [9]. A
precipitacdo de nitreto de cromo ocasiona uma redugdo do teor de cromo da matriz e provocando a redugdo
na resisténcia a corrosao.

Todas as amostras de aco AISI 316 nitretadas a 250 Pa, na temperatura de 500 °C apresentaram
camada de compostos. Observa-se um aumento da espessura da camada com a temperatura, principalmente
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para duragdes superiores a 2 horas. Como mostrado na figura 2. O que é compativel com a relagdo que indica
que a espessura ¢ diretamente proporcional a raiz quadrada do tempo.

Na figura 3 observa-se uma pequena variagdo na espessura de camada quando a duragdo de
tratamento aumenta de 1 para 2 horas. Porque em 1 hora comeca aparecer nucleos de crescimentos da
camada e esta nucleagdo continua para 2 horas de tratamento, ou seja, neste intervalo de tempo a camada néo
cresce porque a nucleagdo esta servindo apenas para completar uma camada continua ao longo de toda a
superficie da amostra, como podemos observar na figura 2. Por isso que a espessura continua praticamente
constante. S¢ a partir de 2,5 horas de tratamento a camada tem um crescimento bem maior.

(@ (e)

Figura 2: Micrografias das amostras nitretadas dentro da gaiola catodica a 773 K na pressdo de 250 Pa
durante (a) 1 hora, (b) 2 horas, (¢) 2,5 horas, (d) 3 horas e (¢) 5 horas.
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Figura 3: Grafico da espessura de camada em fungéo da raiz quadrada do tempo das amostras nitretadas
dentro da gaiola catddica a 773 K na pressdo de 250 Pa.

A tabela 1 apresenta a microdureza e espessuras de camadas para as amostras de agco AISI 316
nitretadas em gaiola catddica. A microdureza foi realizada com a carga de 100 gf, observa-se um aumento
consideravel na microdureza até mesmo para a amostra tratada durante 1 hora quando comparada com a
amostra ndo tratada que possui dureza de 240 HV,_ ;. E para as amostras nitretadas com duragdo maior ou
igual a duas horas, a dureza foi superior a 1000 HV,, ;. Este aumento de microdureza deve-se principalmente
a formac¢do da austenita expandida, ou fase S, que € uma fase termodinamicamente metaestavel supersaturada
em nitrogénio.

Tabela 1: Microdureza e espessura de camada das amostras nitretadas a 250 Pa a 773 K e tempos diferentes.

Duracéo da nitretacdo | Microdureza HV 0,1 | Espessura de camada (um)
1h 633 16,2
2h 1094 18,9
2,5h 1234 31,6
3h 1243 36,3
5h 1290 534

A figura 4 mostra os perfis de microdureza obtidos com a carga de 25g, com o objetivo de confirmar
a espessura de camada como também a sua uniformidade.
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Figura 4: Perfis de microdureza das amostras nitretadas a 773 K na pressao de
250 Pa com diferentes duragdes de tratamento.

A figura 4 ndo apresenta os perfis de microdureza para as amostras nitretadas a 1 e 2 horas porque a
espessura de camada é menor.

A figura 5 mostra os difratogramas das amostras nitretadas em gaiola catodica nas mesmas
condigdes de tratamento, com diferentes duracdes de tratamento. Observa-se que as fases presentes sdo
praticamente as mesmas. Para as amostras nitretadas durante 1 h, 2 h ¢ 2,5 h foram observados picos relativos
a fase austenitica (Fe-y) do substrato [10]. Observa-se ainda a competi¢do entre as fases ¢ (Fe,3N) e a
solugdo solida de nitrogénio em ferro (Fe,(N)), onde a tltima desaparece a custa do crescimento da primeira,
para maiores tempos de nitretacdo. O deslocamento para a esquerda nos picos relativos a fase Fey ocorre
devido a expansdao da rede e conseqiiente aumento do pardmetro de rede, provocada pela inser¢do do
nitrogénio em solugdo, cujo teor aumenta com o tempo de nitretagdo. Observando o espectro para o tempo de

122



SOUSA, RM.; DE ARAUJO, F.O.; BARBOSA, J.C.P.; OLIVEIRA, R.S.; RIBEIRO, K.J.B.;
MENDES, M.W.D.; ALVES JUNIOR, C.; Revista Matéria, v. 13, n. 1, pp. 119 — 124, 2008.

2,5 h, verifica-se uma forte queda na intensidade do pico de Fey, levando a crer que a concentragdo do
nitrogénio seja superior ao limite de solubilidade, ocorrendo a formagdo da solugdo sélida supersaturada
metaestavel, denominada austenita expandida ou fase S. O aumento na intensidade dos picos de Fe,N e o
surgimento da fase S sdo responsaveis pelo aumento abrupto na espessura da camada nitretada.

Fe,N
FeN, CrN

INTENSIDADE (U.A.)

Figura 5 : Difratogramas das amostras do ago AISI 316 nitretadas em gaiola catodica a 250 Pa a 500 °C com
diferentes duragdes de processo.

Os picos de nitreto de cromo s6 aparecem para as amostras nitretadas com tempos superiores a 3
horas porque a precipitagdo do nitreto depende ndo somente da temperatura de tratamento mas também da
duragdo do tratamento [11], ou seja, mesmo para temperaturas superiores a 500 °C ndo ocorre a precipitagdo
de nitreto de cromo se a duragdo do processo for muito pequena.

Sabe-se que o aumento na precipitagdo de nitreto de cromo tem como conseqiiéncia a redugdo na
presencga da austenita expandida e aumento na intensidade dos picos de Fe4N.

4 CONCLUSAO

Podemos concluir que a nitretacdo em gaiola catodica € eficiente na modificagdo das propriedades
superficiais do aco inoxidavel austenitico AISI 316, mesmo para pequenas duragdes de tratamento. Obtendo-
se elevada microdureza e praticamente as mesmas fases para tempos de nitretagdo a partir de 1 hora. Além
disso, € possivel a obten¢do da austenita expandida a partir de 2,5 horas de tratamento, promovendo-se um
significativo aumento na espessura da camada formada.
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