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NITRETACAO A PLASMA EM ACO INOXIDAVEL Cr-Mn-N SOB POTENCIAL
CATODICO: AVALIACAO DO EFEITO DE BORDA
Marcus Vinicius Torres da Silva Soares, Luis César Fontana, Danielle Bond

INTRODUCAO

Acgos inoxidaveis apresentam alta resisténcia a corrosdao devido a predominancia de cromo como
elemento de liga. Além disso, os agos inoxidaveis sao divididos em trés classes de acordo com sua
microestrutura: martensiticos, ferriticos ou austeniticos. Os acos inoxidaveis austeniticos apresentam
elevada resisténcia a oxidacgdo, alta tenacidade, boa soldabilidade e sdo produzidos em maior
quantidade. O ago AISI 304, da familia dos austeniticos, ¢ amplamente empregado na industria devido
a sua alta resisténcia a corrosdo e excelente conformabilidade. Sua utilizacdo abrange desde a
industria hidraulica, como em valvulas, pecas de tubulacdes, até setores que exigem rigorosos padrdes
sanitarios e resisténcia a agentes quimicos agressivos, como em equipamentos hospitalares e
instalacdes para as industrias quimica, petroquimica, farmacéutica, alimenticia e de celulose (Silva;
Mei, 2021). No entanto, por razdes econdmicas, a comercializacdo de ligas Cr-Mn-N como
alternativas mais baratas do AISI 304, ¢ uma pratica que vem se ampliando. Nesse sentido, fica clara
a importancia do estudo do tratamento termoquimico de liga Cr-Mn-N, com foco na melhora das suas
propriedades, como dureza superficial e resisténcia ao desgaste. A nitretagcao a plasma, ou i6nica, em
acos inoxidaveis, sob potencial catddico, ¢ um tratamento termoquimico, no qual o nitrogénio ¢
introduzido superficialmente ao material de base a partir de ions de nitrogénio acelerados em direcao
a peca (catodo). Em sistemas convencionais de nitretacdo a plasma por corrente continua, o plasma ¢
formado diretamente sobre a superficie da peca, o que causa limitagdes inerentes a técnica DC, tais
como danos por arco e efeito de borda (Shen; Wang; Xu, 2013). Nesse contexto, o tratamento ¢
realizado a baixa temperatura, o que promove a forma¢do da camada nitretada caracterizada pela
presenca da austenita expandida (fase S), a qual, por sua vez, aumenta a dureza superficial e melhora
a resisténcia ao desgaste, sem comprometer a resisténcia a corrosdo da peca (Prandel et al., 2013).
Portanto, o presente estudo tem por objetivo avaliar o aumento da dureza superficial do ago inoxidavel
Cr-Mn-N, apos nitretacdo a plasma sob potencial catddico, associado a formagao da fase S na camada
nitretada. Adicionalmente, investiga-se o impacto do efeito de borda no aumento da rugosidade
superficial do material.

DESENVOLVIMENTO

O material de estudo foi uma liga Cr-Mn-N, caracterizada quimicamente via espectrometria de
emissdo Otica por centelha com composi¢do quimica: Fe 74,2%, Cr 13,0%, Mn 10,5%, Ni 0,895%,
S1.0,579%, C 0,127%, N 0,145% e P 0,049%. Oito amostras foram cortadas em formato retangular
com dimensodes de 25 mm de largura, 100 mm de comprimento ¢ 2 mm de espessura. Um furo de 3
mm passante a superficie foi utilizado para fixacdo das pegas no porta-amostra de aco inoxidavel
(Figura 1(a)). Um dos corpos de prova possuia acoplado a sua extremidade um termopar tipo K,
permitindo-se 0 monitoramento da temperatura no interior do reator durante o tratamento de
nitreta¢do. Para o tratamento termoquimico, as amostras foram limpas sob ultrassom mergulhadas em
alcool etilico por 10 minutos. Antes do tratamento de nitretacao as amostras foram submetidas a um
plasma por meio de uma fonte de alimentagdo DC contendo 100% de Haz, a 400°C de temperatura,
pressao de 1,2 torr, durante 30 minutos, com o objetivo de remover a camada passiva de 6xidos da
superficie. Para a nitretagdo, o plasma foi gerado em uma atmosfera contendo uma mistura gasosa de
nitrogénio e hidrogénio (80%N> + 20%H>), sob pressao absoluta de 4,1 torr, temperatura de 400 °C,
por 4 horas e 40 minutos. Apos o tratamento, os corpos de prova foram resfriados lentamente sob
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vacuo até a temperatura ambiente. A amostra nitretada foi cortada em partes € nomeadas de 0 a 14,
conforme a Figura 1b. Para caracterizagdo microestrutural do material de base uma amostra como
fornecida foi embutida, lixada até lixa #1200 e polida com pasta de diamante de 1 um. Posterior ao
polimento a amostra foi atacada quimicamente com agua régia (25 ml de 4cido nitrico e 75 ml de
acido cloridrico). Ja a caracterizagdo do efeito de borda, decorrente da nitretacdo, foi realizada sobre
a superficie das partes 0, 3, 9 e 13. O material de estudo foi caracterizado por meio da rugosidade
superficial, microdureza Vickers, microscopia Otica, microscopia eletronica de varredura e difracao
de Raios-X. No intuito de quantificar a influéncia do sputtering no efeito de borda sobre superficie,
utilizou-se um rugosimetro Mitutoyo SJ-210. A microdureza superficial foi medida em um durémetro
Zwick/Roell DuraScan 50 GS, usando carga de 25 gf. A microestrutura da superficie foi examinada
usando microscopio otico ZEISS Axioscope 5 e microscopio eletronico de varredura NeoScope JCM-
700. Para a analise das fases que compde a estrutura da amostra nitretada foi utilizado um difratdmetro
Shimadzu, modelo 6000, usando radiagdo de Cobre Ka de comprimento de onda 1,5406 A, tensdo
de 40 kV, velocidade 2° por minutos e corrente de 30 mA.

RESULTADOS

Os resultados de rugosidade superficial comprovaram aumento devido ao processo de sputtering
sobre o efeito de borda. Incialmente, a superficie do material de base apresentou uma rugosidade
superficial méxima de Ra = 0,067 + 0,012 um, enquanto as medidas realizadas sobre o efeito de
borda, ap6s a nitretagdo sob potencial catodico, apontaram valores maximos de Ra = 0,095 = 0,018
um. O perfil de microdureza Vickers (HVo.025) obtido ao longo da superficie da amostra nitretada sob
potencial catdédico, ¢ apresentado na Figura 2(a). A Figura 2(b) apresenta uma imagem da amostra
tratada evidenciando a regido de efeito de borda, cuja espessura média, medida por microscopia
eletronica de varredura (MEV), foi de 1,435 mm a partir da borda da amostra. A Figura 2(a) apresenta
o perfil de microdureza obtido ao longo dessa regido. Observa-se um aumento expressivo de dureza
dentro da faixa de efeito de borda, atingindo um valor médio maximo de 1323 + 46 HV proximo a
borda, em comparagdo com a dureza do substrato ndo afetado, de 268 + 6,1 HV. Esse comportamento
¢ consistente com a difusdo de nitrogénio em solugao soélida supersaturada (austenita expandida) na
regido superficial nitretada. A microscopia otica e MEV da amostra nitretada revelou uma estrutura
austenitica do substrato, composto por graos com aspecto poligonal de diferentes tamanhos e alguns
deles contendo maclas de recozimento e de deformacao. Os resultados de difragcdo de raios-X para a
amostra nitretada apresentaram trés picos, localizados préximo de 43,34°, 50,47° e 74,28° indexados
aos planos (111), (200) e (220) de uma estrutura cubica de faces centradas (CFC). Em comparagao
com a ficha cristalografica da austenita ICSD 218706, cujos picos situam-se em 43,62°, 50,81° ¢
74,70°, observa-se uma diferenca entre os valores de 26. Além disso, o parametro de rede médio
calculado, a = 3,6118 A, é 0,573% superior ao da ficha (a = 3,5912 A), o que sugere expansio da
estrutura cristalina associada a introdugdo de nitrogénio em solucdo solida. Comportamento
semelhante ao reportado por Schultz, Fontana e Recco, (2015), para a austenita expandida, cujos
picos também se apresentam deslocados para angulos menores.

CONSIDERACOES FINAIS

O estudo demonstrou que o tratamento termoquimico de nitretacdo a plasma sob potencial catddico,
em liga Cr-Mn-N, realizado a 400 °C, modificou as propriedades superficiais da liga. As analises de
difracdo de raios-X confirmaram a formagdo da fase S. Em relagdo as propriedades mecanicas e
topograficas, os resultados de perfil de dureza e rugosidade superficial apresentaram modificacdes
apos tratamento termoquimico. A difusdo de nitrogénio e formagdo da fase S, promovida pelo
tratamento, acarretou o endurecimento superficial, atingindo dureza elevada dentro da regido de efeito
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de borda. Além disso, o resultado do sputtering, decorrente do plasma sob potencial catdédico no efeito
de borda apresentou aumento na rugosidade superficial da amostra.

Palavras-chave: tratamento termoquimico; austenita expandida; sputtering; rugosidade superficial;
microdureza.

ANEXOS

Figura 1. (a) Posicionamento das peg¢as no porta-amostras dentro do reator de plasma, (b)
superficie da liga Cr-Mn-N nitretada evidenciando o efeito de borda periférico e esquema de
subdivisdo das secoes de 0 a 14.
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Fig. 2(a
Perfil de microdureza superficial
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Figura 2. (a) Perfil de microdureza superficial a partir da borda; (b) MEV superficial ilustrando
a espessura média de 1,435 mm delimitada pelo efeito de borda.
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