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Resumo

Este trabalho apresenta resultados experimentais que indicam a possibilidade de selecionar a fase cristalina obtida
com nitretagao por plasma pulsado, permitindo-se escolher entre a camada monofasica e-Fe, ;N e/ou y’-Fe N na camada
branca. Os experimentos foram realizados em amostras de ago baixo carbono AISI 1015, tratadas com plasma em
atmosfera N./H,, em pressoes entre 100Pa e 1400Pa numa temperatura de 500°C. Foram aplicados pulsos bipolares de
tensao de curta duragdo em frequéncia de 125kHz (pulsos negativos com duracao de 7,5 us intercalados a pulsos positivos
de 0,5 us). As amostras foram caracterizadas por DRX e MEV, e os resultados indicam que a pressao do gas de trabalho
pode ser usada como um parametro seletivo das fases cristalinas, sendo que presses mais elevadas favorecem a formacao
de uma camada monofasica y’-Fe N.

Palavras-chave: Nitretagdo por plasma; Pressao do gas de trabalho; Fases cristalinas ¢-Fe, ;N e y’-Fe ,N.

WORKING GAS PRESSURE AS A CONTROL PARAMETER OF CRYSTALLINE
PHASES DURING PULSED PLASMA NITRIDING PROCESS

Abstract

This paper presents experimental results that indicate the possibility of selecting the crystalline phase obtained
by nitriding pulsed plasma, allowing the choice among the ¢-Fe2-3N and y’-Fe4N single-phase layers formed under the
sample surface, in the white layer. AISI 1015 low carbon steel samples were treated with pressures between 100 Pa and
1400 Pa at 500°C. Short bipolar pulses of voltage were applied at 125kHz to perform the plasma nitriding. The XRD and
SEM results show that the increase in the pressure favors the selection of y’-Fe4N.

Keywords: Plasma nitriding; Working gas pressure; Crystal phases ¢-Fe, ;N and y’-Fe,N.

I INTRODUCAO

O método de tratamento de superficie por plasma  parametros como tempo e temperatura de tratamento [1].
tem sido usado industrialmente por mais de trés décadas.  Atualmente é um processo utilizado em varios ramos
Esse processo tem sido muito aceito como umaalternativaa  industriais como, por exemplo, na indUstria automotiva
nitretacao gasosa ou em banho de sal, por ser um processo ~ em componentes do motor [2], a fim de maximizar o
nao poluente, econémico em energia e de facil controlede ~ desempenho e a vida Util de varios materiais ferrosos, por
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exemplo, acos carbono e acos liga, além de acos inoxidaveis,
nos quais deseja-se melhorar as propriedades mecanicas e
aumentar a resisténcia ao desgaste [3].

Hoje em dia, o processo de nitretacao por plasma
apresenta uma variedade de métodos. Podemos citar os
métodos de nitretagio por plasma DC (corrente continua),
plasma pulsado, plasma RF, plasma micro-ondas, plasma
atmosférico [4,5] e, mais recentemente, nitretacdo por
plasma em gaiola catédica [6,7].

Na nitretacao de pecas de agos, geralmente se obtém
camadas com dezenas de Um de espessura, compostas
principalmente das fases intermetélicas e-Fe, ; N e/ouy’-Fe,N,
chamada popularmente de “camada branca”. Em algumas
aplicagoes busca-se formar somente uma camada de difusao,
sem formacao da camada branca. Essas fases de nitretos
ferro apresentam propriedades distintas como resisténcia a
corrosao, resisténcia ao desgaste e tenacidade. Por exemplo,
o nitreto de ferro y’-Fe,N apresenta maior tenacidade, maior
resisténcia ao desgaste e maior resisténcia a corrosao do que
o nitreto &-Fe, ;N [8]. Por outro lado, devido aos diferentes
parametros da rede cristalina e coeficientes de expansao
térmica, a mistura das fases € e ¥’ pode gerar tensdes na
interface dos graos, aumentando a fragilidade da camada [9].

A fase e a espessura da camada branca dependem
fortemente dos parametros de nitretacao como a composicao
de gas de trabalho, do tempo e da temperatura de tratamento
bem como das propriedades do substrato como o teor de
carbono e a difusividade do nitrogénio no material. Em geral,
quanto mais homogénea e monofasica for a camada branca,
melhor é o desempenho da peca tratada frente a uma dada
aplicacdo. Por exemplo, uma camada monofasica pode
ser obtida em acos martensiticos (AISI 4140) para tempos
superiores a |5 h de nitretagao por plasma, em temperatura
de 500°C [10]. Outros autores [| |] realizaram nitretaciao
por plasma DC, do aco austenitico AlSI304, em diferentes
pressdes do gas de trabalho (80Pa, 100Pa, 120Pa, |160Pa
e 400Pa, em temperatura de 400°C, durante 8,0 h com
mistura gasosa de N2/H2=24/76). Foi observado que,
nessas condicées, formou-se uma camada monofasica vy,
(fase S) em todas as pressdes do gas de trabalho. Entretanto
as espessuras das camadas sao dependentes da pressao do
gas, sendo que a camada de nitretos mais espessa (=50 um)
foi obtida na pressao de trabalho de 100 Pa.

Entretanto nem sempre é facil conjugar esses parametros
interdependentes, no processo de nitretacao por plasma,
de modo a se encontrar as condicoes termodinamicas ideais
para a formacgao de uma camada de nitretos monofasica.

Neste trabalho propomos a variagao da pressao do gas
de trabalho, na nitretagao pulsada de amostras de ago baixo
carbono AlISI 1015, como uma variavel seletiva para a sintese
de camadas monofasicas &-Fe, ;N e/ou y’-Fe N, formadas
na camada branca. A taxa de ionizacao do plasma tem forte
dependéncia com a pressao do gas e trabalho na atmosfera
do plasma pulsado. Dessa forma, o bombardeamento da
superficie da peca por ions do plasma muda com a pressao
de trabalho e, portanto, pode alterar da difusao do nitrogénio

na superficie a ser tratada bem como a concentracdo de
nitrogénio ativo na regiao plasma/superficie. Portanto, a
pressao do gas de trabalho pode ser um parametro muito
util para o controle da cinética de formacao e selecao
das fases formadas na camada branca, em processos de
nitretacao por plasma.

2 METODOLOGIA

As amostras de aco ABNT 1015 foram obtidas de
um tarugo do referido aco. Como se trata de um estudo
fenomenoldgico, escolhemos um aco baixo carbono para
nao termos influéncia de elementos de liga que poderiam
formar precipitados de nitretos.

O tratamento de nitretacao foi realizado numa camara
de aco inoxidavel com diametro de 30 cm e altura de 30 cm
com as paredes aterradas, conforme mostra a Figura |.

Para produzir o plasma (em atmosfera N,/H,=86/14)
foi utilizada uma fonte pulsada bipolar, com regulagem na
intensidade e na frequéncia dos pulsos. Neste trabalho
foram usados pulsos negativos com duragao de 7,5 us
intercalados a pulsos positivos de 0,5 us. Os pulsos positivos
intermitentes tém por objetivo suprimir arcos voltaicos que
podem ocorrer no plasma, além de permitir a producao de
plasma em pressdes maiores do que aqueles produzidos
por fonte DC. O tratamento das amostras foi realizado
em frequéncia de 125kHz, sendo os pulsos negativos
ajustados em intensidade entre -300 V e -800 V, com o
objetivo de manter a temperatura das amostras em 500°C.
A temperatura foi mantida constante, pois este é o parametro
mais influente na difusividade do nitrogénio da superficie
para o interior da amostra, como mostra a Equagao | (onde
D é o coeficiente de difusdo, D € a constante de difusao,
Q é aenergia de ativacio, R é a constante dos gasese T éa
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Figura |. Esquema da cdmara para nitretacao por plasma, usada neste
trabalho. Medicao de tensao e corrente com osciloscépio Tektronix
TDS 2024 (ponteiras P5100A e TCP312A).
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temperatura absoluta) [12]. A medicao de temperatura foi
realizada com um termopar tipo K, encapsulado com haste
metalica, embutido em uma amostra padrao, de modo que
a parede da amostra que separa o termopar do plasma era
de 0,5mm. A corrente e a tensido foram medidas entre os
eletrodos do plasma, através de uma ponteira de corrente
de resposta rapida (efeito Hall), e lidas com o auxilio de um
osciloscépio de 100MHz.

-9 [
D=Dje *T M

As superficies das amostras foram previamente lixadas
até granulometria 1000. Apds o tratamento, as amostras
foram seccionadas em um plano perpendicular a superficie
tratada, usando um equipamento de corte com disco
diamantado. Apds essa etapa, as amostras foram embutidas
em baquelite para possibilitar a preparacao da superficie,
desde lixamento até o polimento com pasta diamantada de
[,0 um. Essa superficie foi, entao, atacada com nital 2%,
durante | min, de modo a revelar as camadas de nitretos
formadas durante o tratamento.

Antes de realizar o tratamento de nitretagao, as
amostras passaram por uma fase de limpeza em percloroetileno
e também na camara de plasma: 10 minutos sob plasma
de hidrogénio puro e 30 minutos em plasma H,/Ar (ambos
com pressao de 0,5Torr). Posteriormente, a nitretacao foi
realizada durante 2,0h, em 500°C, em diferentes pressoes
I00Pa e 1400Pa. As amostras foram caracterizadas por
difracdo de raios X (Cu-Ka, I.54A), em baixo angulo, e
microscopia eletrénica de varredura (MEV) em microscépio
de efeito de campo.

3 RESULTADOS E DISCUSSOES

A tensao elétrica aplicada entre o anodo e o catodo,
durante a nitretacao, foi o parametro de ajuste usado para
manter a temperatura em 500°C. Os parametros medidos
estao apresentados na Tabela |.

Na Figura 2 apresentam-se micrografias de amostras
nitretadas, obtidas em diferentes valores de pressao, obtidas
por microscopia eletrénica de varredura. Observa-se que

Tabela |. Pardametros de nitretacao usados neste trabalho. Observa-se que a corrente no plasma diminui com o aumento na pressao do gas

de trabalho, composto por N,/H,=86/14)

Pressao do gas de Corrente no plasma (A)

Voltagem do pulso

Temperatura na Tempo de tratamento

trabalho (Pa) negativo (V) amostra (°C) (h)
100 1,7 -790 500°C 2,0
850 1,2 -440 500°C 2,0
1100 1,1 -350 500°C 2,0
1400 1,0 -304 500°C 2,0

15.0kV

LEl 150KV X2,

(c) 1100Pa

2,000 WD 20.1r

UDESC

(d) 1400Pa

Figura 2. Micrografia das camadas de compostos ¢-Fe,-,N e/ou y’-Fe,N (camada branca) obtidas em diferentes pressées do gés de trabalho:
(a) 100Pa, (b) 850Pa, (c) | 100Pa e (d) 1400Pa. (MEV 2000x).
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todas as amostras tém aproximadamente a mesma espessura
(em torno de 5 um). Isso mostra que a variagao da pressao
do gas de trabalho nao tem muita influéncia na espessura das
camadas de compostos (esta propriedade é muito afetada
pela temperatura e pelo tempo de tratamento, variaveis
que foram mantidas constantes neste trabalho). Entretanto,
para pressoes mais elevadas (Figura 2c: | 100Pa; 2d: 1400Pa)
observa-se a formacao de um reticulado de nitretos
permeando a fase a-Fe do substrato, sugerindo que ha uma
mudanca na cinética de formacao nessas camadas, afetando
a sub-superficie das amostras. A interacao plasma-superficie
deve exercer um papel importante nessa cinética, visto que
a pressao do gas de trabalho altera muito as caracteristicas
do plasma, principalmente na bainha catédica que consiste
no acoplamento do plasma com a superficie da peca.

Os difratogramas de raios X sao apresentados na Figura 3.
Observa-se que ocorrem picos mais intensos de difracao
(atribuidos a fase y-Fe N) em 41° e 47,7° correspondente aos
planos de difracao (1 I 1) e (200) respectivamente. Também
ocorrem picos de difragao (atribuidos a fase &-Fe, ,N) em
38° 43,4° e 57,3° correspondente aos planos de difracao
(110), (1'11) e (112) respectivamente. Observa-se claramente
que o tratamento de nitretacado em pressoes mais elevadas

3se EQ 550 602 65° 70° 75¢

40 452
y-Fe,N ¥-Fe,N ¥-FeN
(1) (200) H o
1400Pa
H “ A\ 1100Pa
efe, N || efe, N efe, N e, N
(110) (002) (111) (112)
850Pa

A ‘ \ I 100Pa
aFe
(110)

substrato

20°
P3E 500C substrato ——100Pa ——850Pa ——1100Pa ——1400Pa

Figura 3. Resultados de Difracao de Raio X obtidos com dngulo de
incidéncia rasante (1°).
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