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RESUMO

FERNANDES, Diego; VELASQUES, Ricardo. Nitretacdo por plasma em furos de
diferentes relagbes geométricas. Trabalho de Conclusdo de Curso. — Engenharia
Industrial Mecanica, Universidade Tecnologica Federal do Parana. Curitiba, 2014.

Pecas que contém furos e/ou reentrancias sdo comumente utilizadas em montagens
de componentes mecéanicos e atuam, por vezes, em casos em que as pressdes
exercidas nos furos sao elevadas. Para elevar a dureza e a resisténcia ao desgaste
destes furos podem ser feitos tratamentos como a nitretacdo. A nitretacao liquida, e
até mesmo a gasosa, apresentam limitacdes em furos, limitacdes estas que podem
ser prejudiciais nos resultados obtidos. Deste modo, torna-se necessario o estudo e
a compreenséo da nitretagcdo em furos. O presente trabalho avaliou os resultados da
nitretacdo por plasma em pecas que contém furos ndo passantes de diferentes
relacbes de altura e diametro e diferentes pressdes de tratamento. Tendo como
objetivo estabelecer a influéncia da pressdo dos gases no tratamento, foram
nitretadas pecas que continham relacées comprimento/diametro estabelecidas em 1,
3 e 9. Os diametros, fixados em 2 e 7 mm, conferem a diferenca geométrica entre as
amostras. Foram utilizadas pressées de 1 e 5 Torr, fazendo deste parametro o Unico
a ser modificado nos dois tratamentos. Os resultados demonstraram grande
influéncia da pressdao na nitretacdo dos furos, sendo que a relagao
comprimento/diametro ndo se mostrou um fator decisivo na ocorréncia ou nao de
camada nitretada. O fendbmeno do Catodo Oco, que ocasionou um
superaquecimento indesejavel nas amostras, foi verificado principalmente para
amostras de 7 mm de diametro nitretadas a 1 Torr. Além disso, foi possivel verificar
atraves de fotos durante a nitretacéo, a diminuicdo da espessura da bainha catodica
guanto maior foi a pressao exercida no tratamento. Por fim, um significativo
resultado, foi a completa nitretacdo das amostras de 2 mm de didmetro nitretadas a
5 Torr, enquanto as amostras de 2 mm nitretadas a 1 Torr, ndo apresentaram
camada branca ou de difusdo. Deste modo, foi possivel observar que existem
relacdes entre pressao e condicdes geométricas da peca, que podem conferir uma
camada nitretada as pecas de pequeno diametro e grande profundidade.

Palavras-chave: Nitretacdo. Furos ndo Passantes, Catodo Oco, Camada Branca e
Camada de Difusao.



ABSTRACT

FERNANDES, Diego; VELASQUES, Ricardo. Plasma nitriding in holes with different
geometrical rates. Completion of course work. — Industrial Mechanical Engineering,
Federal Technological University of Parana. Curitiba, 2014.

Parts that contain holes and/or grooves are commonly used in assembly of
mechanical components and operate, in many cases where the pressures are high in
the holes . To raise the hardness and wear resistance of these holes, treatments
such as nitriding can be made. The liquid nitriding, and even gaseous nitriding, have
limitations in holes, and these restrictions that may be harmful in the results obtained.
Thus, it is necessary to study and understand the nitriding on holes. This study
evaluated the results of plasma nitriding on parts that contain no holes passers of
different ratios of height and diameter and different treatment pressures. Aiming to
establish the influence of gas pressure in the treatment, were nitrided parts
containing length/diameter set at 1, 3 and 9 relations . The diameters, fixed at 2 and
7 mm, gives the geometric difference between the samples. Pressures of 1 and 5
Torr were used, making this the only parameter to be modified in both treatments.
The results showed the large influence of pressure nitriding on holes, and the length/
diameter ratio was not a decisive factor in the occurrence of nitrided layer. The
Hollow Cathode phenomenon, giving rise to an undesirable overheating in the
samples, was observed for samples especially 7 mm diameter nitrided at 1 Torr.
Furthermore, it was verified, through pictures during nitriding, the decrease in
thickness of the cathode sheath was higher the pressure treatment. Finally, a
significant result was a complete nitriding of samples of 2 mm in diameter nitrided to
5 Torr, while samples 2 mm nitrided at 1 Torr, didn’t developed white or a diffusion
layer. Thus, it was observed that there is a relationship between pressure and the
part geometric conditions, which may confer a nitrided layer on pieces of small

diameter and deep holes.

Keywords: Nitriding, No through Holes, Hollow Cathode, White Layer and Diffusion
Layer.
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1 INTRODUGAO

O tratamento termoquimico de nitretacdo envolve a formacdo de nitretos e a
difusdo de nitrogénio atbmico em camadas superficiais de materiais metalicos. Este
processo traz beneficios como o0 aumento da resisténcia ao desgaste, resisténcia a
fadiga, aumento da dureza superficial e da resisténcia a corrosdao (ASM
HANDBOOK, 1985). Como o0 processo pode ser realizado a baixas temperaturas
(entre 375° e 590°), ndo ocorre transformacdo de fases, além de existirem outras
vantagens como menores distorcdes e menor tendéncia a causar trincas térmicas

nos materiais.

O processo de nitretagdo por plasma apresenta diversas variaveis como tempo
de processo, temperatura, pressdo, mistura gasosa, corrente, tensdo e periodo da
fonte de poténcia (PIMENTEL, 2007; CORREIA e FIANCO, 2008), as quais estéo
intimamente ligadas com as condicdes do meio nitretante. Uma combinacao de
parametros adequada pode reduzir drasticamente o tempo do processo, tornando-o

atrativo para processos industriais.

Existem dificuldades no sentido de nitretar pecas que contenham furos, uma
vez que a descarga elétrica ndo penetra nos mesmos adequadamente, podendo
gerar heterogeneidades na camada nitretada formada ao longo do furo (PIMENTEL,
2007). Tais imperfeicdes podem ser fruto, tanto do aumento do grau de ionizacao
dentro dos furos, quando a descarga neles penetra, ou de um reduzido bombardeio
ibnico, quando a descarga ndao se forma no interior dos furos. Outro problema

associado a nitretacdo em furos € a ocorréncia do fendmeno conhecido como

catodo-oco, que leva ao superaquecimento da peca.

O presente trabalho apresenta a influéncia da pressdo dos gases em relagédo a

nitretacao de furos com diferentes relagcdes geométricas (didmetro/comprimento).

1.1 Contexto do Tema

Pecas nitretadas por plasma apresentam uma grande utilizagdo na industria,
pois se tratam de componentes com alta dureza, além de apresentarem

caracteristicas que podem reduzir o tempo de processos de endurecimento e serem
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lucrativos quando utilizados de forma adequada. Pecas que contém furos sao
utilizadas na industria de forma abundante, inclusive as que sofrem altas pressoes.
Por este motivo € plausivel que se tenha este tratamento inclusive dentro de furos,
nao importando o diametro ou profundidade. Por outro lado é importante que a
descarga que penetre em um furo, ndo evolua para uma descarga de catodo oco.
Este tipo de descarga resulta em uma elevacdo da temperatura da peca e
consequentemente em imperfeicdes no resultado do tratamento. Deste modo, para
casos especificos, também se torna importante ndo haver penetracdo da descarga

em um determinado furo.

De acordo com Pye (1994), hd uma regra pratica envolvendo as dimensées do
furo e a profundidade com que a descarga pode penetrar no mesmo. Esta regra
seria de 4:1 (profundidade/diametro). Tal relacdo ndo foi observada em estudos
realizados por Pimentel (2007), no qual diametros maiores de 3,75 mm e relagbes
maiores que 4:1 apresentaram camadas homogéneas de nitretacdo. Porém, para
furos de menores didametros ndo se constatou uma relacdo constante de camada
nitretada. Nos estudos de Correia e Fiando (2008), analisou-se a influéncia da
posicéo de entrada do fluxo de gases na nitretacdo de furos. Segundo os autores, foi
possivel concluir que o correto direcionamento dos gases nos furos, proporciona um

aumento da dureza no interior dos furos em um tempo menor de tratamento.

Andretta (2001), propds uma equacdo que poderia reger o tratamento em
funcdo de diversos parametros do plasma, como T,, e T, frequéncia do plasma e
pressdo do tratamento. Utilizando em seus experimentos frequéncias do plasma de
100, 1000 e 5000 Hz e a pressao do tratamento de 2, 3 e 4 Torr, além de variacbes
na relacéo T,,/T,e, O autor concluiu que os fatores estatisticamente significativos,
guanto a capacidade de geracdo de plasma no interior de furos cegos, sdo pressao

e diametros dos furos

1.2 Caracterizacao do Problema

A nitretacdo por plasma em furos encontra uma dificuldade relacionada a
geracdo do plasma nas cavidades. Ocorre que a distancia entre as superficies em

mesmo potencial causa perturbacdes no plasma, devido as paredes do furo serem
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proximas uma da outra. Por um lado, se o didmetro do furo for suficientemente
grande para abrigar duas bainhas catddicas, pode ocorrer o efeito de catodo oco,
com aumento localizado no grau de ionizacdo e consequentemente na temperatura.
Entretanto, diametros menores impedem a formacdo de bainha no interior do furo,
restringindo o bombardeio destas superficies, com prejuizos a nitretacdo. A pressao
é parte determinante no processo, pois limita o tamanho da bainha catddica.

1.3 Objetivos

Neste trabalho foi estudada a formagdo de camada branca, resultado da
nitretacao por plasma, em furos ndo passantes, buscando-se compreender a relagao
da pressado de trabalho utilizada no tratamento com as condi¢cdes geométricas dos

furos.

1.4 Justificativa

Com a competicdo cada vez mais acirrada pela busca de resultados na
indUstria, aumentou-se o nivel de interesse em processos mais rapidos, fator
primordial em questbes de custo para qualquer empresa. Neste sentido busca-se
incrementar e estudar mais profundamente processos que apresentem estas
caracteristicas. Além disso, requisitos de qualidade e confiabilidade sédo cada vez
mais exigentes, em processos que devem ainda responder a exigéncias ambientais.
A nitretacdo por plasma é considerado um processo inovador, pois garante a dureza
e resisténcia a fadiga de igual proporcdo a processos que apresentam um tempo
muito maior de tratamento. Comparativamente a nitretacdo liquida e gasosa, a
nitretacdo por plasma é considerado ainda um processo novo e, portanto, tem muito
espaco para estudo e aprofundamento. A nitretacdo em furos ndo passantes,
principalmente de pequeno didmetro, tém sido um problema encarado na industria,

sendo que o estudo de tais problemas € o tema do presente trabalho.

A motivagdo do trabalho € resultado de um grande interesse em novos
processos, que ainda nao possuem uma literatura ou um grande estudo de

referéncia, capazes de reduzirem tempo de tratamento. O tema de estudo tem
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carater tecnologico, com possibilidade de aplicacdo em processos industriais que

insiram o tratamento de nitretacdo em furos.

1.5 Conteudo do Trabalho

Primeiramente foi feita uma revisdo bibliografica do tema, em que serdo
explicitados o0s conceitos que servirdo de base para a discussdo dos resultados
alcancados. Em seguida € apresentada a metodologia empregada para a confeccao
das amostras e o desenvolvimento dos experimentos, bem como as técnicas de
preparacao dos corpos de prova. Na sequéncia, sdo exibidos os resultados obtidos
nos experimentos, bem como uma discussdo destes resultados. Na parte final do

trabalho sédo apresentadas as conclusdes e sugestdes para trabalhos futuros.
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2 FUNDAMENTAGAO TEORICA

2.1 Nitretag&o por Plasma

O processo de nitretagcdo por plasma consiste na ionizacdo de um meio
gasoso, basicamente N, e H,, podendo ainda apresentar argonio. A ionizacao ocorre
atraves de elétrons emitidos entre o anodo e o catodo, a uma diferenca de potencial
geralmente entre 500V e 1000V. Uma vez ionizadas, as particulas da mistura

gasosa passam a bombardear o catodo.

O Plasma pode ser definido como o resultado das ionizagdes desta mistura
gasosa. Mais precisamente, o plasma pode ser definido como um gas parcialmente
ionizado, eletricamente neutro e que exibe um comportamento coletivo (CHAPMAN,
1980).

Como fruto do movimento acelerado de elétrons e demais particulas do
plasma, colisbes de alta energia permitem a formacdo de espécies ativas, como
atomos e moléculas excitadas, além de produzir espécies atbmicas e radicalares.
Esse conjunto de diferentes particulas torna o plasma um meio de elevada
reatividade, permitindo a realizacdo de tratamentos termoquimicos com elevada
eficiéncia.

A nitretacdo € um processo que possibilita a formacdo de uma camada de
elevada dureza superficial, além de apresentar boas condi¢cdes contra a corrosao.
De acordo com Czerwiec (1998), esse processo € amplamente utilizado na indUstria
para endurecimento superficial de ferrosos e nao ferrosos. Czerwiec (1998) ainda
afirma que o desenvolvimento da industria eletrdnica possibilitou a evolugcdo das
fontes geradoras de plasma, com isso aprimorando 0 processo de nitretacdo por
plasma. Segundo Asadi (2011), a nitretacdo por plasma tem ganhado espaco e se

difundido na indUstria nos ultimos 30 anos.

2.2 Regides do Plasma

E importante destacar as regifes do plasma e suas caracteristicas, de forma a
entender como e onde o processo se desenvolve. Mesmo que trabalhos apresentem
diversas regibes em um tubo de descarga elétrica, nas condicdes de pressao,
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tensdo e com as distancias caracteristicas dos reatores de plasma usados para
nitretacdo, estas se restringem basicamente a: bainha catédica, regido luminescente
(negative glow) e bainha anddica (ANDRETTA, 2001), conforme pode ser visto na
figura 1.

Catodo Anodo
Regiao

) o ) Anadica
Regido Catodica Regido Luminescente

Vp

Figura 1 — Distribuicdo Esquematica das Regifes do Plasma (PIMENTEL, 2007).

2.2.1Regi&o Luminescente

E na regi&o luminescente que ocorrem as principais interacées entre elétrons,

atomos e moléculas do gas.

Os elétrons sao acelerados devido ao campo elétrico aplicado junto aos

eletrodos, sobretudo no catodo, alcangando a regiao luminescente com alta energia.

Elétrons de varias regibes podem estar presentes nesta regidao, de um modo
geral distribuidos em trés grupos distintos (CHAPMAN, 1980):

o Elétrons primarios: Estdo originalmente presentes no gas ou sao
decorrentes do processo de ionizagdo. Sao lentos e frios, apresentando
baixa energia.
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o Elétrons secundarios: Sao elétrons provenientes da regido catédica que,
ao sofrerem a acdo do campo elétrico, sdo acelerados em direcdo a
regido luminescente. Apresentam alta energia, podendo ser suficiente

para promover a ionizagéo do gas.

o Elétrons Termalizados: S&o os elétrons atingidos pelas perturbactes
causadas pelos elétrons secundarios. Originalmente sdo frios, como o0s
primarios.

O aspecto brilhante desta regido deve-se a emissao de fotons resultante do

processo de relaxacdo de moléculas e/ou atomos excitados.

2.2.2 Bainha Catddica

Esta regido € a responsavel pela aceleracao de elétrons e ions em direcdo a
regido luminescente, pois € nela que se desenvolve grande parte do campo elétrico

entre os eletrodos.

As dimensOes desta regido estdo relacionadas com a pressdo do processo,
sendo o tamanho da bainha catddica inversamente proporcional a pressao
(CORREIA e FIANCO, 2008). Além da pressao, a natureza do gas e o potencial

aplicado ao catodo agem sobre as dimensdes da bainha.

O bombardeio i6nico sofrido pelo catodo causa o arrancamento de atomos e/ou
elétrons do substrato metélico. No caso do tratamento de acgos, atomos de Ferro
liberam elétrons, que sé@o acelerados em diregcdo as moléculas do gas, ionizando-as
ou excitando-as. Enquanto houver bombardeio i6bnico mais elétrons serédo liberados,
ionizando, assim, as moléculas do gas. Este € um processo continuo que explica a
sustentacao do plasma (ASM HANDBOOK, 1985).

Na superficie do catodo podem ainda ocorrer fendbmenos de adsorcao direta e
indireta (ANDRETTA, 2001). Na adsorcao direta o nitrogénio atdbmico é gerado pela
dissociacao dos ions moleculares de nitrogénio ionizado e dos ions de nitrogénio e
hidrogénio gerados na fase gasosa quando se chocam com a superficie do catodo.
A chance de o nitrogénio atémico ficar aprisionado na superficie do catodo é de
aproximadamente 20%, enquanto os outros 80% sao refletidos para a atmosfera do
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reator. Os atomos aprisionados de nitrogénio podem formar uma camada de nitretos
ou difundir pelo catodo (AHMED, 1987).

Na adsorcéo indireta as moléculas de FeN formadas na regido do catodo sao
instaveis, e transformam-se na forma das fases ¢-Fe,_3;N ou y'-Fe,N, que conforme
sera visto, sdo mais estaveis. O nitrogénio atdmico excedente é liberado e adsorvido
pelo substrato (AHMED, 1987).

A liberag&o de nitrogénio atbmico ocorre constantemente, e como a difuséo € o
fenbmeno de transporte de material pelo movimento dos atomos (CALLISTER,
2006), ocorre este processo para o substrato da peca. A espessura com que O
nitrogénio penetra na peca depende de fatores como tempo, temperatura, pressao,
estrutura cristalina, etc. A difusdo do nitrogénio pode ocorrer preferencialmente entre
0os contornos de graos, mas também pode ocorrer de forma transgranular (ASM
HANDBOOK, 1985).

2.3 Descarga Elétrica

Conhecidas as regides do plasma, podem-se apresentar os fundamentos e as
caracteristicas da descarga elétrica, responsavel pela ionizacdo do gas, e

consequentemente pela geracao do plasma.

Ao ser aplicada uma diferenca de potencial entre dois eletrodos, em uma
camara contendo gas a baixa pressao, os elétrons livres sdo acelerados e em seu
movimento se chocardo com atomos e moléculas. Estas colisdes passardo a ser
mais fortes e mais numerosas a partir de uma dada tenséao, chegando ao ponto de
arrancarem elétrons destes atomos e moléculas. A este fen6meno da-se o nome de
avalanche de elétrons, que € o principio da descarga luminescente (BRUNATTO,
2000).

Considerando que a corrente elétrica € funcdo da tensdo aplicada, pode-se,
com o ajuste da tensao, variar a poténcia fornecida para a peca, e com isto o aporte
de energia sobre as pecas a serem processadas. Deste modo é possivel que haja
um efetivo controle da temperatura (ANDRETTA, 2001). Este fato é de especial

importancia em reatores de parede fria, como o da UTFPR, onde o aguecimento do
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componente a ser tratado é promovido exclusivamente pelo bombardeamento de

ions e neutros rapidos.

2.3.1Regimes de Descarga

Os regimes de descarga podem ser classificados essencialmente de acordo
com o comportamento da corrente elétrica presente no processo. As descargas sao
classificadas como do tipo escuras e luminescentes (FONTANA, 1997), sendo ainda

de diferentes regimes, tais como towsend, subnormal, normal, anormal, de transi¢cao

e de arco, conforme pode ser visto na figura 2.

2500 7k
Descarga
luminescante —»|
anormal Descarga
2000 + de arco —J
S‘ rya
= a0 Descarga Coron: Descarga
ﬁ |-l— Townsend lurninescente
E . Y subnormal
— i #f
= 1000b— 7
i Descarga /
: luminescente
k L — normal —» /
500 [+ 7/ \
I{I‘ \‘h
10-12 104 101 10

Corrente (A)

Figura 2 — Curva tensao-corrente, indicando os regimes de descarga em gases.
Fonte: (EDENHOFER, 1974)

Para a nitretacdo € de especial interesse que se obtenha uma descarga
anormal, pois este regime garante o envolvimento total da peca pelo plasma,

condicdo Otima para o tratamento, garantindo um controle da temperatura do

processo na uniformidade da peca.
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Conforme pode ser observado na figura 2, a descarga anormal apresenta um
grande risco de mudanca para o estado da descarga de arco. Isto ocorre quando a
tensdo critica do sistema é atingida, resultando em uma tensao tendendo a zero e

valores infinitos de corrente.

A fim de evitar que estas tensdes atinjam seus valores limites utiliza-se fontes
com tensdo pulsada. Estas fontes atuam como conversores de corrente continua em
corrente pulsada, onde a tensdo de saida é regida pelo pulso. O periodo do pulso
assume dois tempos distintos, definidos como tempo de pulso ligado (T,,) e tempo
de pulso desligado (T,¢) (BERNARDELLI, EUCLIDES, MAFRA e MALISKA, 2013).

2.4 Fonte de Poténcia DC pulsada

A fonte de DC pulsada oferece um maior controle sobre o processo de
nitretacao.

Uma propor¢cdo adequada de T,, e T,¢ permite otimizar a reatividade do
plasma, aumentando as espécies ativas nitretantes, ou seja, com a fonte pulsada
adequada € possivel que o plasma se comporte de uma forma adequada para furos
de pequenos diametros (ANDRETTA, 2001).

E interessante que a fonte pulsada tenha algumas caracteristicas, como onda
quadrada, que permite diminuir rapidamente da tensdo de trabalho a zero,
procurando evitar a formacéo da tensdo de arco e uma alta frequéncia permita a
reignicado do plasma rapidamente (ANDRETTA, 2001).

2.5 Nitretacdo em furos

A nitretacdo dentro de furos pode apresentar limitacbes referentes a
instabilidade da descarga (KWON, LEE e YOO, 1998). O plasma propriamente dito
podera adentrar parcialmente ou integralmente no furo. Estudos em nitretacdo por
plasma em furos tém sido feitos de modo a determinar condi¢cdes praticas para 0s

quais a descarga adentra aos furos (PIMENTEL, 2007).
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Pye (1994) relata que para profundidades superiores a quatro vezes o diametro
do furo, uma descarga elétrica plana penetra totalmente na profundidade do furo,

sem evoluir para uma descarga elétrica de catodo oco.

Para Pimentel (2007), que usou pressdes de 3,5 Torr, todos os resultados
indicam que diametros de furos inferiores a 3,75 mm tendem a apresentar problemas

em termos de homogeneidade da camada nitretada para furos longos.

Ainda segundo Pimentel (2007), a relacdo pratica que Pye (1994) propés, na
qual a descarga ndo penetra dentro de furos na qual a relacdo entre diametro e

comprimento é maior que 4:1, ndo foi confirmada.

2.5.1Descargas Elétricas em componentes apresentando furos

Em pecas apresentando furos, reentrancias ou cavidades, diferentes
comportamentos da descarga elétrica podem ser encontrados, dependendo
principalmente das condi¢cdes geométricas das cavidades ou da descarga. Conforme
pode ser visto na Figura 3, podem apresentar 0os seguintes aspectos: (STORMZAND
e WU, 1999).

a) A descarga pode ndo adentrar ao furo;
b) A descarga pode adentrar parcialmente no furo;

c) A descarga elétrica pode adentrar ao furo e evoluir para uma descarga

elétrica de catodo oco, caso que sera estudado a frente;

d) A descarga pode, ainda, adentrar totalmente ao furo, sem que haja a
evolucdo para a descarga elétrica de catodo oco, resultando em uma

descarga elétrica linear ou plana, conforme sera estudado a frente.
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Figura 3 — Diferentes comportamentos da descarga elétrica em furos
Fonte: (STORMZAND e WU, 1999)

2.5.2 Descarga elétrica linear ou plana

Este tipo de descarga ocorre em componentes macicos e planos que nao
apresentam qualquer tipo de cavidade. Segundo Pimentel (2007), ha uma relacdo
entre o espaco entre catodos (d) e a pressao do tratamento (p) com a descarga
linear. Para valores do produto d x p acima de 3,75 cmTorr, ocorre a descarga
elétrica linear (PIMENTEL, 2007). Cabe ressaltar que conforme a figura 4 e a figura
5 mostram, o espaco entre catodos em um furo é a distancia entre duas paredes, ou
seja, o diametro do furo.

2.5.3 Descarga elétrica de catodo oco

Este é um regime de descarga que ocorre fundamentalmente em furos,
reentrancias ou cavidades. E ocasionado pela existéncia, nestes componentes, de
paredes paralelas. Estas paredes causam o confinamento da descarga, o que
resulta na ionizagcédo e excitagcdo muito mais intensas, levando a uma redugéao das

espessuras relativas das bainhas catddicas. Este fato deve-se ao potencial negativo
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das bainhas, que agem expelindo os elétrons secundéarios emitidos em cada face.
Consequentemente estes elétrons se propagam pelo furo em um movimento
oscilatorio, conforme € ilustrado na figura 4. Uma vez criados novos elétrons na
bainha, estes sdo acelerados pelo campo elétrico, intensificando ainda mais o
processo de ionizagdo. Este aumento de elétrons causa um aumento exponencial na
corrente (BRUNATTO, 2000).

Espago entre
catodos (d)
VeL

480 VA

Figura 4 — Movimento oscilatério dos elétrons entre as bainhas catodicas
Fonte: (BRUNATTO, 2000)

A atencdo dada ao fendbmeno do catodo oco se justifica, pois com a ocorréncia
desse fenbmeno, observa-se um aumento de temperatura localizado, o que pode
causar uma heterogeneidade no tratamento, com influéncia direta na camada
nitretada. Este aumento de temperatura permite a formacao de uma camada escura,
chamada também de camada negra, entre a camada branca e a camada de difusao
(BRUNATTO, 1993).
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2.6 Efeito da presséo na Nitretacéo

A bainha catddica, uma importante regido onde ocorrem todas as interagcfes
entre atomos da superficie com as espécies do plasma, sofre também alteracdes
devido as mudancas de pressdo. Ainda que dependente de outros fatores do
tratamento, a largura da bainha catddica esta relacionada de modo inversamente

proporcional & pressdo, como pode ser visto na figura 5.

A figura 5 mostra de forma esquematica a largura da bainha catddica,
delimitada pelas linhas tracejadas, em dois tratamentos com diferentes pressdes. E
interessante notar que o aumento da pressado faz com que a bainha penetre
totalmente em um furo, fato este essencial na nitretacdo. Deste modo, € correto

afirmar que o aumento da presséo pode ser um diferencial na nitretacdo do furo.

Caso a bainha catddica seja muito grande e ainda consiga penetrar em um
furo, tem-se, deste modo, um pequeno espaco para a fuga dos elétrons expelidos
pelas bainhas catédicas, causando assim o movimento oscilatério destes elétrons,

resultando em uma descarga de cétodo oco.

Ocorre que em geometrias contendo pequenos furos, o comportamento da
bainha depende de outros fatores além da pressao. Porém, sabe-se que variando a
pressao € possivel alterar a espessura da bainha catédica. (CORREIA e FIANCO,
2008).

.
i:

7 7 7

(a) ' (h)
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Figura 5 — Processo de cobertura da bainha catédica em furos.
Em (a) a pressédo é menor que em (b)
Fonte: (CORREIA e FIANCO, 2008)

Ha uma relacdo empirica de que o produto a x p, onde a indica a espessura da
bainha catodica e p indica a presséo, € constante (PIMENTEL, 2007). A figura 5
ainda esquematiza a largura da bainha catédica (a) em uma regido do catodo. Nos
estudos de Mason e Pichilingi (1994), compreende-se que esta relacdo é apenas
aproximada. Segundo os autores, para as condi¢coes de pressdes maiores, variando
de 1 a 3,5 Torr, a espessura da bainha catédica ndo contrai linearmente com o

aumento da presséo.

Segundo Pimentel (2007) o efeito da descarga elétrica de Catodo Oco também
pode ser relacionado com o espaco catddico (d) e a pressdo de tratamento (p).
Pimentel (2007) diz que para produtos d x p, variando entre 0,375 e 3,75 cmTorr,

ocorre o fendbmeno de catodo oco.

Sabe-se ainda que a uniformidade da temperatura é diretamente afetada pela
densidade da corrente, que por sua vez é afetada também pela pressdo do
tratamento (RUSET, 1991). Conforme mencionado anteriormente, o controle da

temperatura no processo é de vital importancia para que este seja bem sucedido.

Andretta (2001), em seus estudos variando presséo e T,, e Ty, concluiu que
os fatores estatisticamente significativos, quanto a capacidade de geracdo de
plasma no interior de furos cegos, sdo pressdo e diametros dos furos. Segundo o
autor, o possivel mecanismo fisico associado é a probabilidade de um maior nimero
de atomos e moléculas da mistura gasosa, presentes em furos de maior diametro,
em ambientes com pressdo mais elevada, facilitar a ionizagdo e a consequente
formacao do plasma. O aumento da pressdo estimula, de modo mais efetivo, o
mecanismo responsavel pela formacdo e aumento da espessura da camada branca,

tanto em pecas contendo furos de pequeno quanto de grandes diametros.

Jeong e Kim (2001) estudaram a relacdo da pressdo e de outros diversos
parametros na nitretacdo de acos rapido. A andlise das amostras nitretadas a 0,6, 2
e 6 Torr, mostrou que tanto camada branca quanto camada de difusdo aumentaram

qguanto maior foi a pressdo de tratamento. Segundo os autores, a intensidade do



26

espectro de espécies N aumenta significativamente, em relacdo as espécies N,,
com o aumento da pressao. O caminho livre médio torna-se menor com 0 aumento
da pressdo, o que significa uma reducdo de energia cinética das particulas
carregadas, sendo que isto pode acarretar em uma reducdo da energia e de
bombardeamento ibnico. Ao atingirem o catodo, jA com energia reduzida, a
capacidade de “destruicdo” da camada € diminuida. (ANDEATTA, 2007; JEONG e
KIM, 2001). Como resultado, a espessura da camada nitretada aumenta. No entanto,
Jeong e Kim limitaram sua andlise a apenas estas duas espécies, ndo tendo
avaliado a influéncia de fendmenos como a dissociacdo e producdo de nitrogénio
atbmico. O nitrogénio atdmico é apresentado como a principal espécie ativa na
nitretacdo, em trabalhos bem estabelecidos, como os de Ricard (1990) e Tibbets
(1974).

2.7 O Sistema Fe-N

Apresentados os parametros que influenciam no processo, faz-se necessério o
estudo do sistema ferro-nitrogénio, para serem observadas as aplicacdes das

possiveis diferencas dos parametros causadas na nitretacao.

O diagrama de equilibrio Fe-N, apresentado na figura 6, é de grande
importadncia no processo de nitretacdo por plasma. As solubilidades maximas de
nitrogénio na ferrita e na austenita sdo de 0,1% N a 592°C e 2,8% a 650°C, em
peso, respectivamente (BRUNATTO, 1994). Quando a porcentagem em peso de
nitrogénio excede estes valores, sdo formados nitretos de composi¢do
estequiométrica Fe,N. Estes nitretos de célula unitaria CFC sdo denominados Y,
sendo estaveis abaixo de 680°C. Acima de 6% de nitrogénio, os nitretos y’ comegam
a mudar para nitretos €, de estrutura hexagonal, cuja composi¢ao estequiométrica é
FeyN (2< x<3). Em composi¢bes mais ricas em N, em torno de 11%, observa-se a
formacao de nitretos (, estaveis abaixo de 500°C. A composicdo estequiomeétrica
destes nitretos é Fe,N, sendo que sua célula unitaria é ortorrombica (EDENHOFER,
1975; BRUNATTO, 1993; PIMENTEL, 2007).

A fase ¢-Fe,_3;N (HC) é caracterizada por elevada dureza e consequentemente

maior fragilidade quando comparada a fase Yy'-Fe,N. Esta fase apresenta
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estabilidade térmica até uma temperatura de 580 °C, evoluindo para a fase y'-Fe,N

depois desta faixa de temperatura.

A fase y'-Fe,N (CFC) apresenta maior ductilidade na interface da camada de
compostos com a matriz comparativamente com a fase ¢-Fe,_;N. Esta fase é a mais
estavel do sistema Fe-N apresentando estabilidade térmica até a temperatura de
650 °C, a qual possui uma faixa estequiométrica entre 5,3 e 5,75% N em peso.

TEMPERATURA(® C)

/> ATOMICA DE NITROGENIO

Figura 6 — Diagrama de equilibrio de fases Fe-N
Fonte: (WRIEDT et all. 1993)

No sistema Fe-N, a austenita € estavel acima de 592 °C. A esta temperatura e
2,35% N, ocorre uma reacéo eutetoide onde a austenita, y—Fe(N), se decompde nas
Fases Fe-a e y'-Fe,N, para resfriamentos lentos, dentro do equilibrio, e em
martensita, Fe-a(N) para resfriamentos rapidos, a partir do campo austenitico. Se a

concentracdo de nitrogénio for superior a 8,8%, ndo ocorrera formacdo de
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martensita, sendo que toda a austenita serd retida a temperatura ambiente como
uma fase metaestavel (YANG, XUE-PING E RONGHUA, 2006).

A existéncia do ponto eutetdide deste sistema imp&e importantes diferencas no
tipo de nitretacéo, haja vista que este ponto localiza-se na temperatura de 592 °C. O
processo entdo pode ser dividido em duas categorias distintas: nitretagdo em campo

ferritico e nitretacdo em campo austenitico.

2.8 Tipos de Nitretacdo de acordo com a temperatura de tratamento

Para os processos de nitretacdo por plasma, as temperaturas situam-se na
faixa de 375 °C a 650 °C (ASM HANBOOK, 1985). Para nitretacdo em campo
ferritico € importante entender a evolucdo de duas camadas distintas: camada de

compostos (também chamada de camada branca) e camada de difusao.

A camada branca é superficial, caracteriza por apresentar elevada dureza,
podendo ser monoféasica, constituida de €-Fe,_s;N ou y'-Fe,N, ou ainda uma camada
bifasica, contendo as duas fases, sendo que a primeira ndo € desejada, haja vista
sua alta fragilidade. Sua presenca deve-se principalmente a concentracdo de
nitrogénio na mistura gasosa, podendo ser suprimida alterando a composicédo dessa

mistura.

A camada de difusdo esta situada logo abaixo da camada branca, e é o
resultado da difusdo do nitrogénio através da matriz ferritica. A camada de difuséo
representa a profundidade de penetragcdo do nitrogénio para o interior do metal.
Nesta camada o endurecimento ocorre por dois métodos diferentes: através de
precipitados ou pela presenca de nitrogénio em solucdo sélida. Os precipitados
podem ser encontrados em forma de agulhas alongadas de y’-Fe,N ou ainda por
agulhas curtas, podendo ser formadas por ¢-Fe,_3;N e/ou - a"- Fe;(N, (GONTIJO,
2004).

Quando a transformacéo ocorre no campo austenitico do sistema Fe-N, uma
camada intermediaria, entre a camada branca e a camada de difusdo, de aspecto
escuro, € formada durante o resfriamento desta logo apos o tratamento, resultante
da transformacdo eutetdide da austenita de nitrogénio nas fases Fe-a e y'-Fe,N
(EDENHOFER, 1974; METIN e INAL, 1987; ROBINO, et al., 1983).
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Fato importante é destacar que a obtencdo desta camada intermediaria tende a
ser indesejavel pelo fato de reduzir a dureza da camada nitretada como um todo,

devido a presenca da fase Fe-a.

Recentemente tém se utilizado a nitretacdo por plasma em acos inoxidaveis.
Estes materiais sdo altamente resistentes a corrosdo, mas por vezes ndo sao
utilizados em aplicagbes mais severas por ter baixa dureza superficial. A nitretacao
controlada a baixa temperatura, entre 300 e 400°C, previne a precipitacdo de
nitretos, resultando em um aumento da dureza superficial, sem o comprometimento

da resisténcia a corroséo destes materiais. (TRIWIYANTO, et al., 2012)
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3 MATERIAIS E METODOS

Neste capitulo sdo apresentados os procedimentos adotados para a confeccéo,

preparacao e analise das amostras.

Os topicos estdo divididos em ordem cronolégica de execucdo, ou seja,
primeiramente confeccionaram-se os corpos de prova, sendo que em seguida foi
feito o tratamento de nitretacdo. ApOs o tratamento ocorreu a fase de preparacéo
das amostras, para a correta andlise dos resultados e posterior discussédo destes

resultados.

3.1 Confeccéo dos Corpos de Prova

Para a confec¢do dos corpos de prova, utilizaram-se barras cilindricas de 3/4”
e 3/8” de agco ABNT 1020. O formato cilindrico foi escolhido, pois assim cada corpo
de prova poderia ter um Unico furo, o que evita a influencia de outro furo adjacente,
além disso, esse formato ndo necessita de usinagem externa do corpo de prova,

excetuando-se o corte do comprimento de cada corpo de prova.

As barras cilindricas foram cortadas de acordo com a profundidade do furo,
tomando-se o cuidado de deixar uma espessura no fundo do furo até o fim do corpo
de prova de, pelo menos, um diametro do furo. Em seguida foram feitas as furacoes,
com brocas de 2mm e 7mm, concéntrico com a superficie externa do corpo de

prova.

A tabela 1 ilustra o sequenciamento de amostras, contemplando as relacdes

comprimento/diametro.
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Tabela 1 — Diametros e comprimentos dos furos

Amostras
Relacbes
Profundidade / 1 3 °
Diametro
Diametros [mm] | 2 7 2 7 2 7
Profundidades > 7 6 21 18 63
[mm]

Apds a etapa de confecgdo, as partes externas dos corpos de prova foram
lixadas desde a lixa 80 até 1200 mesh e passaram por uma limpeza por ultrassom,
durante 30 minutos, em solucdo de alcool. Tal limpeza foi efetuada para que as
impurezas do processo de confecgcdo das amostras fossem minimizadas, tornando a

nitretacdo mais limpa possivel.

Houve o cuidado para que ap0s este processo 0s corpos de prova nao fossem
tocados diretamente, sendo utilizadas luvas descartdveis no manuseios dos

mesmos, evitando assim a contaminacgao superficial destes.

3.2 Nitretacdo das amostras
3.2.1 Condicbes de Tratamento

Conforme mencionado anteriormente, foi avaliada a influéncia da pressao na
nitretacdo. Devido a este fato, 0s outros parametros se mantiveram constantes nos

dois tratamentos realizados, variando apenas a pressao para cada um dos casos.

E pertinente destacar que houve variacdo de T,, e T, apenas para fixar a
temperatura no valor desejado. A variacdo do tempo de onda quadrada, ora ligada e
ora desligada, influencia diretamente na temperatura do processo. Para ndo haver a
variacdo da temperatura, mostrou-se necessaria a variacdo destes parametros

temporais.

O tratamento completo foi divido em cinco partes: teste de estanqueidade,

limpeza, aquecimento, nitretacao e resfriamento.
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3.2.2 Teste de Estanqueidade

O teste de estanqueidade é feito para garantir que haja a comprovacao de que
O reator apresenta apenas vazamentos aceitaveis de acordo com o padrao adotado
no laboratério, ou apenas degasagem. O teste consiste em observar a pressdo no
interior do reator apos fechar a saida de gases e desligar a bomba de vacuo. Um
valor de referencia para estanqueidade € de 0,5 Torr ap6s 10 minutos. A figura 7
ilustra o gréfico resultante do teste.
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Figura 7 — Teste de estanqueidade

3.2.3 Limpeza

A segunda etapa do processo é o processo de limpeza em plasma dos corpos
de prova. Para isso foi utilizado um fluxo de 200 sccm de hidrogénio a presséo de 1
Torr, durante 30 minutos.

Essa limpeza é necessaria, pois remove hidroxidos e impurezas superficiais da
peca, o que dificulta a abertura de arcos durante a nitretacdo. Neste processo, a
temperatura foi controlada e nao foi superior a 200°C.
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3.2.4 Aquecimento

Apés a limpeza das pecas, ajustou-se a mistura gasosa para 160 sccm de
argonio e 40 sccm de hidrogénio. Esta etapa, como o préprio nome sugere, promove
a elevacao de temperatura dentro do reator. Eleva-se a presséao, quando necessario,

até atingir os parametros pré-estabelecidos para os tratamentos.

3.2.5 Nitretagéo

O tratamento de nitretacdo propriamente dito introduz na mistura gasosa o
nitrogénio. A composicdo da mistura gasosa fica estabelecida em 100 sccm de
nitrogénio, 80 sccm de argbénio e 20 sccm de hidrogénio. Esta etapa tem tempo total
de duracdo de 2 horas e durante o processo a temperatura € mantida em 500+10
°C. A escolha desta mistura rica em nitrogénio se deu para favorecer a formacéo da
camada branca, sendo a existéncia desta camada o indicador escolhido, no

presente trabalho, para verificar a ocorréncia ou nao de nitretacao no furo.

3.2.6 Resfriamento

7

Para a retirada das pecas do reator € importante que o processo de
resfriamento seja feito de modo a garantir a minima influéncia possivel do meio
externo. Para tal, a fonte foi desligada e um fluxo de 50 sccm de Hidrogénio foi
utilizado para que os corpos de prova nao oxidassem. Esperou-se até a temperatura
ambiente e efetuou-se a retirada das amostras. Do mesmo modo que anteriormente,
foi tomado o cuidado para que ndo houvesse o0 contato direto das m&os com 0s

corpos de prova, utilizando luvas descartaveis no manuseio.

A tabela 2 ilustra a variacdo dos parametros em relacdo as quatro etapas do
tratamento. E importante salientar que estas etapas foram rigorosamente
semelhantes nos dois processos feitos para pressdes distintas. O teste de
estanqueidade n&do foi mencionado, pois se trata apenas de um teste, e ndo do

tratamento em si.

Tabela 2 — Parametros dos Tratamentos
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Diferenca

- Composicao Gasosa (200 | Temperatura de Tempo
ase
sccm) (°C) Potencial | (horas)
V)
Limpeza 100% H> <100 500 0,5
Aguecimento 20% H, e 80% Ar Até 500 500 1
Nitretacéo 10% Hy, 40% Ar e 50% N 500£10 500 2
_ 500 até
Resfriamento 100% H; (50 sccm) . 0 -
Ambiente

Também é importante destacar que os corpos de prova foram posicionados de

modo semelhante nos dois tratamentos realizados, de modo que a posicdo dos

mesmos nado fosse outro parametro a ser variado. Além disso, tomou-se o cuidado

de manter distancia suficiente entre amostras para que a descarga de ao redor de

um corpo de prova néo influenciasse outro. A figura 8 apresenta 0 posicionamento

dos corpos de prova utilizado em ambos os tratamentos.

Figura 8 — Posicionamento dos Corpos de Prova no Reator
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3.3 Preparacao das Amostras

Apés a retirada dos corpos de prova do reator, estes foram cortados de modo
que cada parte coubesse no embutimento metalografico de aproximadamente 30mm
de circunferéncia. Para tanto, primeiramente os corpos de prova foram cortados em
sua secdo mediana, conforme ilustrado pela figura 9, uma vez que o estudo se
concentraria na regiéo dos furos dos corpos de prova.

No corte das amostras foi utilizada uma maquina de corte automatica (Buehler
Automatic Abrasive Cutter Auto Chop 2216), com avanco e velocidade do disco

controlada. Este corte controlado proporcionou grande preciséo.

Figura 9 — Secdo Mediana dos Corpos de Prova

Deste modo as secdes medianas foram cortadas em vérias pequenas
amostras, numeradas de modo que seguisse a sequéncia original, sendo entéo
embutidas em amostras baquelite, para posterior lixamento e polimento, a fim de

executar a analise no microscoépio.

Apés este processo, as amostras foram lixadas, em lixas de granulometria de
80 até 1200 mesh, e foram polidas em uma politriz automatica com pasta de

diamante 1pm.

Para o lixamento, foram utilizadas lixadeiras rotativas com variagcdo da
granulometria das lixas. Por fim, para o polimento das amostras, foi utilizada a
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Politriz Automatica Buehler Automet 250, que confere grande qualidade de

polimento, melhorando significativamente a qualidade das analises.

Posteriormente as amostras foram atacadas com Nital 2%, durante

aproximadamente 10 segundos e levadas para analise no microscopio otico.

3.4 Anédlise das Amostras

A analise das amostras consistiu de imagens coletadas, por meio de um
microscopio oOtico, em diversos pontos ao longo dos furos. O numero de divisbes
analisadas em cada furo n&o foi constante, este foi determinado para cada corpo de
prova levando em conta o comprimento total do furo e as variacdes de espessura de

camada no mesmo.

Apoés a obtencédo de fotos das amostras, a espessura da camada branca foi

medida com o auxilio do Software Image Pro Plus.

Do total de fotos coletadas por meio do microscopio, 40 delas foram utilizadas
como base para medicdes de espessura de camada branca. Em cada imagem,
foram utilizados em média 20 pontos de medicdo, procurando deixa-los espacados
igualmente. A Figura 10 apresenta uma imagem da tela do software durante a
realizagdo de uma das medicoes.
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Features | Center X Pos| Center Y Pos. Length
1625866 | 4434179 : 3695149
(158120 | 9884524 | 3146306
| 1450346 | 14 78060 | 3140877
1468822 | 1958429 | 2771362
(1468822 | 2503463 | 2.408942
11538914 | 3086974 1 1.347575
11635103 | 34.54964 | 2032332
[16.07390 | 38.79906 | 1847575
(1570438 | 42.86373 | 1847575
11367205 | 5006927 | 2586604
1237875 | 54 68521 2979124
11154734 | 5912238 | | 2401847
11256351 | 63.09467 | 2593194
1237875 | 67.99074 2217089
(1200923 | 7260968 | 1884164
11071593 | 76.85910 | | 2.586604
1265589 | 61.38566 2777514
1293302 | 85.26556 2224774
1339492 | 9053115 11662817
(1394918 | 94.04154 | 2401847

Figura 10 — Utilizacdo do software Image Pro Plus para realizar medi¢cdes de espessura de
camada branca.

Pelo fato de néo ter sido encontrado um procedimento padrdo para obtencao
da espessura da camada branca, o procedimento descrito anteriormente foi definido

e utilizado para a medicao de todas as amostras.

Para cada grupo de dados de espessura de camada de compostos, ou seja,
cada imagem utilizada para realizar as medicdes, os dados foram compilados no

formato (média, intervalo de confianca 95%).

3.5 Equipamentos utilizados
3.5.1 Reator de Plasma

O reator de plasma utilizado para os tratamentos trata-se basicamente de uma
camara de vacuo, onde é realizado efetivamente a nitretacdo, de um sistema de
bombas e de valvulas, responsaveis por manter a presséo desejada no processo, de
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uma fonte de tensao, responsavel por aplicar a diferenca de potencial entre catodo e
anodo, e de um sistema de alimentagédo e controle dos gases, conforme mostra a

figura 11.

Flux/metro

k.

F

D
=
o
o
Argdnio
Nitrogénlo
Hidrogéinlo

Termopar
Salda dos Gases

Figura 11 — Esquema do reator de Plasma da UTFPR (Bernardelli, 2007)

Para as medi¢des de fluxos de gases, foram utilizados Controladores de Fluxo
interligados a multimetros por meio de uma fonte de tenséo. As variacdes de tenséao,

lidas no multimetro, podem ser facilmente convertidas para sccm.

As medi¢bes de pressdo foram informadas através de um transmissor de
pressdo Barocel, ligado igualmente a um multimetro. Para ter um controle rigido da
presséao, foi feito a calibragdo do sensor Barocel utilizando um sensor Pirani, que
apresenta uma precisao melhor. As tensées lidas no multimetro sdo convertidas em
unidade de pressao (Torr) através de uma relacdo simples, obtida por meio da

calibracéo ja citada.
P =9,4488 x V — 1,3198 [Torr]

A temperatura é indicada através de um termopar tipo K ligado diretamente ao

suporte das amostras no interior do reator.
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Para o controle da corrente, foi utilizado um Controle de Fonte Pulsada
SDSPUL. Por ser uma fonte pulsada de onda quadrada com controle, é capaz de

controlar o tempo ligado (7,,) e tempo desligado (T,s) entre pulsos de 25 a 1000 ps.

3.5.2 Microscépio

As amostras foram observadas em microscopio Optico, Olympus BX51M, com

aumento de até 1000x.
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4 RESULTADOS

Neste capitulo sédo explicitados os resultados dos tratamentos, bem como uma
discussdo, baseando-se na literatura, de quais os fenbmenos podem estar
associados a cada tipo de resultado obtido. A principal variavel escolhida para
quantificar a eficicia da nitretacdo foi a espessura de camada branca obtida, bem
como uma resposta binaria baseada na ocorréncia desta camada, indicando se o

tratamento foi realizado com éxito, ou se ndo ocorreu nitretagéo.

4.1 Analise das Amostras

Os dados coletados das amostras consistem em dados de espessura de
camadas de compostos, em diversas posi¢cdes ao longo dos furos, obtidos por meio

de imagens, como na figura 12, coletadas utilizando um microscoépio otico.

Figura 12 — Camada branca — amostra 7 mm x 21 mm com pressao de nitretacdo 5 Torr

Pode ser observada na figura 12 a presenca de uma camada, identificada na

imagem por uma seta, de aparéncia diferente do restante da imagem. Essa regido é
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a camada branca, camada de interesse para esse estudo e cuja presenca foi

utilizada com um indicativo de que a nitretagédo ocorreu no interior do furo.

4.2 Nitretacdo dos furos

Por meio da analise das amostras foi possivel constatar que para 0s
parametros geométricos e do processo de nitretacdo escolhidos, algumas amostras
apresentaram nitretacdo completa e para outras amostras a nitretacdo ndo ocorreu
em parte alguma dos furos. Desta forma, compreende-se que a escolha dos limites
geométricos e de pressdo foram convenientemente adotados, passando pelas

condi¢bes de contorno.

Foi observado que as amostras nitretadas a 5 Torr apresentaram nitretacdo
completa do furo, ou seja, nitretaram desde o topo, até o fundo do furo. As figuras 13
e 14 apresentam imagens coletadas do interior dos furos de amostras de 2mm e

7mm nitretadas a 5 Torr de presséo, respectivamente.

25 um
]

Figura 13 — Interior do furo da amostra de 2mm de didmetro e 6mm de profundidade nitretada a
5 Torr de pressao.
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S

Figura 14 — Interior do furo da amostra de 7mm de didmetro e 21mm de profundidade nitretada
a5 Torr de pressao.

Nestas figuras, 13 e 14, pode-se notar a presenca de uma camada semelhante
a camada branca apresentada anteriormente na figura 12, o que indica que nestas
amostras ocorreu também a formacdo de camada branca, e consequentemente, de

acordo com o quesito adotado, a nitretagdo ocorreu no interior dos furos

Nas amostras nitretadas a 1 Torr, apenas as amostras de 7mm de diametro
apresentaram nitretacdo no interior dos furos, ao passo que as amostras de 2mm de
didmetro ndo apresentaram sinais de nitretacdo alguma em todo o comprimento do
furo. Imagens das amostras de 7mm e 2mm nitretadas a 1 Torr de pressao sdo

apresentadas nas figuras 15 e 16, respectivamente.
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Figura 15 — Interior do furo da amostra de 7mm de didmetro e 21mm de profundidade nitretada

alTorr de pressao.

Nota-se na figura 15 a presenca da camada branca, indicando que para essa

combinagdo 7mm de diametro do furo, 21mm de profundidade do furo e 1 Torr de

pressao na nitretacdo, a nitretacdo ainda ocorreu no interior do furo.

Figura 16 — Interior do furo da amostra de 2mm de didmetro e 6mm de profundidade nitretada a

1 Torr de presséo.
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Observando a figura 16, ndo é possivel verificar a formacdo da camada de
composto, ou seja, de acordo com o quesito adotado para identificacdo de amostras
qgue nitreteram ou ndo, a amostra de 2mm de diametro do furo e 6mm de
profundidade nitretada a 1 Torr de pressédo nao teve o interior do furo nitretado. O
mesmo ocorreu para todas as amostras de 2mm de diametro do furo nitretadas a 1

Torr de presséo.

A tabela 3 representa um resumo das amostras que nitretaram e das que néo

nitretaram.

Tabela 3 — Resumo de amostras nitretadas/nao nitretadas

O @0 ®
O @ 0 e

5

O
| @

Pressao
[Torr]

O
O

relacao
profund/diam 3 1 3 )
Diam. [mm] 2 7
O Nitretrou ' Nao Nitretrou

Além do fator nitretacdo/ndo nitretacdo, foi possivel observar sinais do

fendmeno de catodo oco em algumas amostras.

O fator que foi utilizado para identificacdo da ocorréncia do fendmeno catodo
oco foi a presenca de um regido determina camada negra, que pode ser visualizada

na Figura 17.
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Figura 17 — Camada negra no furo da amostra 7mm x 63mm nitretada na pressédo de 1 Torr.

A presenca dessa camada foi usada como indicativo de catodo oco devido a
dois fatores considerados em conjunto. Primeiro, de acordo com 0 exposto na
revisdo bibliografica no trabalho de Pimentel (2007), que cita Brunatto (1993), a
camada negra s6 se forma durante a nitretacdo em temperaturas acima de 592°C.
Segundo, a configuracdo do reator disponivel permitiu apenas o controle da
temperatura da base que suportava os corpos de prova, e durante o tratamento a
temperatura nesta base foi mantida proxima de 500°C. Com isso, 0 sobre
aguecimento local ocorrido pode ser creditado ao fenbmeno catodo oco, que
sobreaqueceu apenas algumas amostras e fez com que a temperatura controlada na

base ndo fosse a mesma de todas as amostras.

Algumas das amostras que apresentaram camada negra durante a
metalografia também apresentaram sinais de sobreaquecimento mesmo durante a
nitretacdo. Durante a nitretacdo essas amostras adquiriram uma coloracdo rubra,
nitidamente observada imediatamente apds desligar a fonte de tensdo. Esta
coloragdo é um indicativo de que o0s corpos de prova apresentavam uma

temperatura acima de 600°C.
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As amostras de 2 mm de didametro e 18mm de comprimento nitretadas a 5 Torr
e todas as amostras de 7 mm de diametro nitretadas a 1 Torr, apresentaram
formacdo de camada negra. A figura 18 apresenta imagem do interior do furo da
amostra de 2mm de diametro do furo e profundidade 18mm.

Figura 18 — Camadas branca e negra no furo da amostra de 2mm x 18mm nitretada na presséo
de 5 TORR

Nesta imagem nota-se a presenca da camada negra, indicada por uma seta, e
também se observa que a espessura dessa camada € muito menor nesta amostra
do que nas amostras de 7mm de didametro do furo nitretadas a 1 Torr de pressao,
apresentada na figura 17. Desta observagdo pode-se atribuir que o fenébmeno de
catodo oco sobreaqueceu mais as amostras de 7mm nitretadas a 1 Torr do que as
amostras de 2mm nitretadas a 5 Torr.

J& as amostras de 7 mm nitretadas a 5 Torr ndo apresentaram formagéo de
camada negra, ou seja, para esse grupo de amostras ndo ocorreu o fenébmeno
catodo oco. No grupo de amostras de 2 mm de diametro nitretadas a 1 Torr ndo
observou-se descarga no interior dos furos.
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A Tabela 4 representa um resumo das amostras que apresentam ou ndo sinais

do fenbmeno catodo oco, e a ndo ocorréncia de descarga.

Tabela 4 — Resumo de amostras que apresentaram sinais de catodo oco.

= ° | @O

» O

O

Sy A
2 | 7
Diam.

‘ Nitretagao com catodo oco
O Nitretacao sem catodo oco

‘ Sem descarga no furo

De posse dos dados da tabela 4, pode-se concluir que a relacdo que Pimentel
(2007), comenta em seus estudos, da relacdo entre o espaco entre catodos (d) e a
pressdo do tratamento (p), que para valores do produto d x p entre 0,375 e 3,75
cmTorr ocorre a descarga de catodo oco, ndo foi confirmada, visto que as amostras
de 2mm de diametro, profundidades 2mm e 6mm nitretadas a 5 Torr nao

apresentaram evidencias de catodo oco.

E valido comentar que Pimentel (2007), trabalhou com acos ABNT 1010 e
1015, mistura gasosa de 47% N2, 23% H2 e 30% Ar e tenséo de pico de 480 V, fato
este que pode alterar as condicbes do tratamento. Estas alteragbes das variaveis
podem descartar a equivaléncia entre os tratamentos utilizados. Os materiais
utilizados nédo seriam a fonte destas incertezas, pois sé&o similares aos acos
utilizados neste trabalho. A composi¢cdo gasosa e a tensdo de pico, levemente

diferentes das utilizadas, podem ser a fonte de diferencas.
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4.3 Espessuras de camada de compostos

Os dados de espessura de camada branca no formato (média, intervalo de

confianga 95%) sao apresentados a seguir.

A figura 19 apresenta um resumo das espessuras da camada branca no fundo

dos furos de cada uma das amostras assim como o fendmeno passivel de

associacdo a cada grupo de amostras.

Amostras

STORR T x9
STORR 7V x 3
STORR 7 x1
STORR2x 9
STORR 2x 3
STORR 2x1
1TORR7x9
1ITORR 7 x 3
1TORR 7x 1
1TORR 2x 9
1TORR 2x 3
1TORR 2x 1

Pequena
camada negra

Espessura de camada branca
praticamente constantes

Citodo oco

Amostras ndo nitretadas

rrrr[srrrrerrrrrrr[ T LT Y

10 15 20 25 30 35

Espessura da camada branca [um]

Figura 19 — Espessura de camada branca no fundo dos furos.

Pela andlise da figura 19, pode-se destacar 3 grupos distintos de acordo com

0s resultados obtidos:

Amostras de 7 mm e de 2 mm de didmetro nitretadas a 5 Torr —

Resultado: espessura de camada praticamente constante. Praticamente

sem influéncia de catodo oco;



. Amostras de 7 mm de didmetro nitretadas a 1 Torr —

Formaram camada de compostos, porém foram fortemente afetadas pelo

fendbmeno catodo oco;

. Amostras de 2 mm de didmetro nitretadas a 1 Torr — Resultado: nao

nitretaram no interior dos furos.

As figuras 20 e 21 apresentam as espessuras de camada de compostos para

as amostras com furos de 7mm e 2mm de diametro, respectivamente, ambas

nitretadas a 5 Torr de pressao.

3,5

3,0

2,5

2,0 H

1,5 -

1,0 S

espessura de camada branca (um)

0,5

0,0

—a— 7x7
—e— 7x21
—A— 7x63

Figura 20 — Espessura de camada branca ao longo dos furos das amostras de 7mm nitretadas
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a5 Torr.

Resultado:
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35
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2,0 -
1,5
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distadncia medida a partir do topo (mm)

Figura 21 — Espessura de camada branca ao longo dos furos das amostras de 2mm nitretadas

a5 Torr

. Observando estas figuras nota-se que as amostras de 7 mm e também de

2mm de diametro do furo nitretadas a 5 Torr apresentaram espessura de camada

branca constantes, utilizando o intervalo de confianga 95%, independente da relagéao

diametro/profundidade do furo, ou seja, para os parametros utilizados nesses grupos

de amostras, a profundidade do furo néo influenciou na espessura da camada de

compaositos.

A figura 22 ilustra a relacdo da espessura da camada branca na parede do

furo, junto ao fundo de cada corpo de prova, em relagdo ao parametro

profundidade/diametro para todas as amostras nitretadas a pressao de 5 Torr.
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Figura 22 — Espessura de camada branca x relagao profundidade/diametro para amostras
nitretadas a 5 Torr.

Nota-se que para ambos os conjuntos de amostras, houve a nitretacdo para
altas relac6es comprimento/diametro. Este fato vai contra o trabalho de Pye (1994),
que relata que para relacdes profundidade/diametro maiores que 4 a nitretacdo nao
seria uniforme. Pimentel (2007) também n&o notou essa relagdo de Pye (1994) para
didmetros superiores a 3,75mm. Considerando que a amostra de 2mm de diametro e
18mm de comprimento nitretou de maneira uniforme, a afirmagédo de Pimentel
(2007), de que para diametros inferiores a 3,75mm a camada nitretada n&do seria

uniforme, também nao foi observada.

Além disso, nota-se que valores muito préximos foram encontrados para
ambos os diametros, independentemente a profundidade. Observa-se ainda que a
barra de erro da amostra 2mm — relacdo 3 ndo coincide com a barra de erro da
amostra 7mm — relacdo 3. Para esta diferenca duas hipoteses podem ser colocadas:
A de que o método empregado, as escolha dos parametros e ou o numero de
amostras ndo dao base estatistica para maior certeza, o que necessitaria de um

estudo mais aprofundado; e segundo a de que pode-se atribuir a essa pequena
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diferenca a pequena influencia do fenébmeno céatodo oco que as amostras de 2mm

nitretadas a 5 Torr sofreram.

Como dito anteriormente, as amostras de 7 mm de diametro do furo, nitretadas
a 1 Torr, também apresentaram sinais de catodo oco. As espessuras da camada
branca ao longo dos furos das amostras de 7mm de diametro nitretadas a 1 Torr séo
representadas na figura 23.

40 -
35
30

25 4

—=— 7x7
—e— 7x21
—A— 7x63

espessura de camada branca (um)

rrrrrrrrrrrrrTrrTTrrTrToT

I
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70
distadncia medida a partir do topo (mm)

Figura 23 — Espessuras de camada branca ao longo do furo para amostras de 7mm nitretadas
alTorr de pressao.

Observa-se que as espessuras das camadas nitretadas nao apresentaram
constancia entre amostras e nem mesmo ao longo de cada furo. Isso pode ser
atribuido ao fato de que as amostras 7mm de diametro nitretadas a 1 Torr sofreram
o efeito do catodo-oco e que esse fendbmeno sobreaqueceu de maneira diferente

cada uma das amostras, com isso o tratamento destas foi heterogéneo.

A amostra com relagdo comprimento/diametro 9:1, ou seja, 63mm de

comprimento, apresentou coloracdo mais forte, ou seja, foi a que sofreu maior
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sobreaquecimento. A amostra de relagdo 3:1 mostrou sinais de sobreaquecimento
menor (coloragédo rubra menos intensa) que a 9:1 e por fim a amostra com relagao

1:1 apresentou um coloracao de intensidade mais fraca que a com relagéo 3:1.

Desta analise observa-se que o comprimento do furo influencia
significativamente a espessura da camada nitretada quando ocorre o fenémeno

catodo oco.

Por fim, sdo apresentados os resultados do tratamento das amostras de 2 mm
de diametro, nitretadas na pressao de 1 Torr. Essas amostras ndo apresentaram
camada branca em extensao alguma do furo, como se pode observar na figura 24, e
também n&o apresentaram sinais de penetracdo da descarga no interior dos furos

durante o processo de nitretacao (furo “aceso” durante a nitretacao).

Figura 24 — Auséncia de camada branca no furo da amostra de 2mm x 2mm nitretada a 1 TORR
de presséo.

Para garantir que a auséncia de camada no interior do furo foi em decorréncia
da combinacédo presséo da nitretacdo x diametro do furo, e ndo de algum outro fator
externo como qualidade do material da amostra ou outro fator, foi analisada a regido
externa ao furo dessas amostras. A figura 25 apresenta o exterior da amostra com

furo de 2mm e profundidade do furo 2mm nitretada na pressao 1 Torr.
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Figura 25 — Camada branca na parte externa ao furo da amostra 2mm x 2mm nitretada na
presséo de 1 Torr.

Observa-se na imagem a presenca de camada branca no exterior da amostra
de 2mm de diametro do furo e 2mm de profundidade nitretada a 1 Torr, assegurando
gue a provavel causa de o interior dos furos dessas amostras ndo apresentarem

camada branca é a influencia da combinacdo pressao da nitretacdo x diametro do

furo.
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5 CONCLUSOES

Por meio desse trabalho pode-se concluir que a pressdo € um dos principais
fatores ligados a capacidade de nitretar a plasma o interior de furos. Em dois
tratamentos diferentes, em que somente houve o aumento de pressao do processo,
pode ser visto a nitretacao de furos de 2 mm de diametro, com comprimentos de 2, 6
e 18 mm, enquanto que no tratamento de menor pressdao néo foi sequer gerado

plasma no interior destes mesmos furos.

Ainda com relacdo a pressdao do tratamento, pode-se observar que a
diminuicdo da pressdo causou um superaquecimento nas pecas de 7 mm de
didmetro, principalmente nas de maior comprimento, de 21 mm e 63 mm. Este
superaquecimento, resultado do fenémeno de catodo oco, ocasionou a formacao de

uma espessa camada negra.

Também se pode observar que a profundidade do furo ndo apresentou grande
influencia na espessura da camada, para os parametros utilizados, em amostras que
nao apresentaram catodo oco. Este fato vai contra a afirmacéo de Pye (1994), de
que para relacbes comprimento/diametro acima de 4:1 a nitretacdo ndo ocorre em

toda a extensao do furo.

Neste mesmo sentido, se pode contestar a relacdo pratica, comentada por
Pimentel (2007), de que para produtos d x p entre 0,375 e 3,75 cmTorr, ocorre o
fendbmeno do catodo Oco. Conforme visto nos experimentos, a amostra de 7 mm de
didmetro e nitretadas a 5 Torr (produto d x p = 3,5 cmTorr) ndo sofreu efeito do
catodo oco. As amostras que apresentaram produto a x p inferior ao limite minimo da
relacdo pratica, ou seja, com produtos d x p menores que 0,375 cmTorr, nao
nitretaram, conforme Pimentel (2007), também observou em seus experimentos.
Deste modo pode-se concluir que o limite minimo do produto d x p pode indicar a
ocorréncia ou nao da nitretacdo, fato este que requer um estudo direcionado para

esta finalidade.

Por dltimo, foi observado que a modificacdo da pressdo pode causar efeitos
positivos e negativos na nitretagdo de pecas apresentando orificio ou reentrancias. A

pressdo de trabalho € um parametro que deve ser estudado com maior frequéncia,
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de modo que se possa obter uma relacdo pratica que envolva as condicdes
geomeétricas, diametro e comprimento dos furos, e as pressdes adequadas para tais

relacdes.
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6 TRABALHOS FUTUROS

A seguir estdo apresentados alguns possiveis trabalhos futuros que podem
complementar o presente trabalho e também o entendimento do processo de
nitretacéo por plasma como um todo.

e Realizar experimentos semelhantes utilizando uma faixa intermediaria de
pressdo e parametros geomeétricos, quando comparadas as deste trabalho,
ou ainda faixas de parametros externas as usadas.

e Estudar o efeito da composicdo da mistura gasosa na nitretacdo em furos.

e Estudar a evolucdo da camada nitretada para pecgas contendo furos de
diferentes diametros em diferentes materiais.

e Estudar a relacdo da temperatura das amostras com a nitretacéo por plasma

e Estudar a variacdo da espessura da bainha catddica e sua relacdo com a
nitretacéo e/ou geracdo de catodo oco no interior de furos.
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