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stainless steels

Resumo

A nitretag@o por plasma consiste num tratamento efetivo para o aumento das
durezas superficiais dos agos inoxidaveis, podendo ser realizada em temperaturas
inferiores as usadas nos processos convencionais, evitando-se assim, a formagao de
nitretos de cromo, que prejudicariam a resisténcia a corrosdo do material. Os agos
inoxidaveis endureciveis por precipitagdo foram desenvolvidos ap6s a Segunda
Guerra Mundial em decorréncia das necessidades da inddstria aeroespacial, que
necessitava de materiais resistentes a corrosdo em temperaturas mais elevadas.
Nesse trabalho, foi produzido um ago inoxidavel endurecivel por precipitacdo com
uso de Nb e um aco comercial PH 13-8Mo endurecivel por precipitados a base
de Cu, para fins de comparacao em termos de producdo de camadas nitretadas e
de resisténcias ao desgaste abrasivo. O Nb mostrou-se um eficiente formador de
precipitados endurecedores do ago, com o pico de dureza ocorrendo em poucos
minutos de tratamento. Nos dois agos, obtiveram-se camadas nitretadas com boa
uniformidade. A resisténcia ao desgaste do ago com Nb nitretado foi muito superior
a do ago PH 13-8Mo também nitretado.

Palavras-chave: Nitretagdo a plasma, aco inoxidavel, endurecimento por preci-
pitagdo, desgaste.

Abstract

Plasma nitriding is an effective treatment to increase the surface hardness of
stainless steel and may be performed in temperatures below those used in conven-
tional nitriding procedures, thereby avoiding the formation of chromium nitrides
that would deteriorate the corrosion resistance of the material. The precipitation
hardened stainless steels were developed after the Second World War as a result of
the needs of the aerospace industry, which needed materials resistant to corrosion
at higher temperatures. In this research, a precipitation hardening Nb stainless steel
and a PH 13-8Mo precipitation hardened stainless steels with Cu were produced, for
purposes of comparison in terms of the production of nitrided layers and abrasive
wear resistances. Nb proved to be an effective hardening precipitate former, with
the hardness peak occurring within minutes of treatment. In both steels, nitrided
layers with good uniformity were obtained. The wear resistance of the nitrided Nb
steel was much higher than that presented by the PH 13-8Mo nitrided steel.

Keywords: Plasma nitriding, stainless steel, precipitation hardening, wear.
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1. Introducéo

A partir de 1945, em decorréncia
das necessidades das industrias aero-
nautica e aeroespacial, em termos da
disponibilidade de agos inoxidaveis
com resisténcia mecéanica e a corrosao
superiores as dos agos inoxidaveis
tradicionais, aliadas a uma ductilidade
adequada as operagdes de conformacao
necessarias e a facilidade de soldagem,
foram realizadas extensas pesquisas, que
resultaram na obteng¢do dos agos inoxi-
daveis endureciveis por precipitacao,
cuja martensita € do tipo substitucional,
endurecida posteriormente por precipita-
dos intermetalicos (Fine, 1964; Decker,
1973; Esfandiari; Dong, 2007).

Os acos endureciveis por precipi-
tagdo sdo, particularmente, adequados a
tratamentos de nitretacao, devido a exis-
téncia de seus picos de endurecimento,
que permitem o tratamento sem quedas
acentuadas nas durezas dos substratos,
fator este fundamental para manter a
integridade da camada produzida. As
altas durezas superficiais conferidas
pelas camadas nitretadas aumentam as
resisténcias a fadiga e ao desgaste das
pecas, ampliando suas vidas tuteis e a
faixa de utilizagdo. A nitretagdo idnica,
devido a sua flexibilidade, em termos de
temperaturas de tratamento, constitui-
se na alternativa mais indicada nesse
caso de tratamento (Celiket al., 1995;
Celik, 1986; Cohen, 1986). A principal
vantagem da nitretagdo a plasma de acos
endureciveis por precipitagdo € atribuida
apossibilidade de emprego de tempera-
turas inferiores a de envelhecimento do
aco (Dong; Esfandiari; Li, 2008; Sun;
Bell, 2003).

Esse trabalho tem como objetivo
avaliar e comparar a resisténcia ao des-
gaste por abrasao de dois acos endure-
civeis por precipitacdo, o PH13-8Mo e
outro com adi¢do de Nb, nitretados por
plasma em corrente continua e pulsada.

2. Materiais e métodos

Os agos foram obtidos por fun-
dicdo, forjados e submetidos a trata-
mentos térmicos. As fundi¢des foram
realizadas em forno de indugdo a vacuo.

Os lingotes foram forjados na faixa
de temperatura de 1000-1100°C, com
uma redugdo de area da ordem de 85%.
Partindo-se das barras forjadas, foram
confeccionados corpos-de-prova para
as etapas posteriores. Todas as ligas
foram submetidas a tratamentos de so-
lubilizagdo durante 1,5h a 1100°C, com
resfriamento em 6leo.

As composi¢des quimicas nominais
dos agos, em porcentagem de peso, sdo
apresentadas na Tabela 1. O ago PH13-
8Mo foi usado para fins de comparagéo.
No ago com Nb, foi adicionado um teor
desse elemento, como formador de pre-
cipitados, e célcio, visando a melhorar as
propriedades de impacto, pelo seu efeito
na esferoidizacdo das inclusdes.

Para os exames metalograficos,
foram utilizados procedimentos conven-
cionais de lixamento e polimento, segui-
dos de ataque quimico com o seguinte
reagente: 20ml HCI-100ml H,0-2,4g
NH_HF,. As fotomicrografias Opticas
foram obtidas com auxilio da técnica
de contraste de interferéncia. As micro-
durezas das camadas foram obtidas em
um microdurdmetro, usando-se a escala
Vickers.

As ligas foram nitretadas com o uso
de corrente continua e pulsada, em uma
mistura gasosa composta por 80% de H,
e 20% de N,. Para ambas as condi¢des,
foi empregada uma pressdo de 6mBar
a uma temperatura de 480°C por 3h. O

ciclo empregado para o plasma pulsado
foi de 75% e freqiiéncia de 2KHz.

A Tabela 2 apresenta os pardmetros
empregados na nitretagao.

A partir dos pardmetros usados,
para o plasma pulsado, se obtém o tempo
que o plasma permanece ligado ¢ desli-
gado (t,,=375ps e t,=125us).

Os ensaios de abrasdo foram do
tipo pino sobre lixa 500, com corpos-
de-prova cilindricos, sendo que o disco
girava com 50rpm e a cada 200 giros o
corpo-de-prova era limpo e pesado com
uma precisao de 0,0001g. A carga aplica-
da sobre o corpo-de-prova foi de 150g.

3. Resultados e
discussao

Na Figura 1, sdo apresentadas
as micrografias, correspondentes as
matrizes das ligas nos estados solubili-
zados. Verifica-se, em ambos 0s casos,
a presenca da estrutura martensitica do
tipo “lath”, responsavel pelo acentuado
endurecimento, quando tal estrutura foi
submetida aos tratamentos posteriores
de envelhecimento.

Na Tabela 3, sdo apresentados os
valores de microdureza Vickers para os
acos nitretados em plasma com corrente
continua e pulsada com 2KHz.

Tabela 1 - Composi¢8es quimicas nominais dos agos produzidos (% em peso).

Elementos
Liga C [Mn | Si | Cr| Ni | Mo | Al | Nb | Ca
PH13-8Mo| 0,04 | 0,03 | 0,03 (12,70 8,20 | 2,20 | 1,10 | - -
Aco-Nb | 0,04 (0,03 ] 0,03 (12,00| 6,00 (220| - |2,00/(0,10
Tabela 2 - Parametros empregados na nitretag&o por plasma.
Condigao Corrente (mA) | Tensao (V) Ciclo
c.cC 375 549 -
Pulsado 728 619 75%
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Tabela 3 - Durezas das camadas nitretadas
(HV).

Liga
Condigao
PH13-8Mo | Aco-Nb
Solubilizada 327 310
Nit. C.C 780 792
Nit. Pulsado 815 725

Na Figura 2, sao apresentadas as
curvas de envelhecimento para os dois
acos estudados, nas temperaturas de
500 e 530°C. Com base nessas curvas,
verifica-se a possibilidade de envelhe-
cimento simultdneo a nitretacdo por
plasma. Para o ago PH13-8Mo (Figura
2a), obtém-se uma dureza maxima de
cerca de 48Rc, para a temperatura de
500°C, com um tempo de 120min. O
aco-Nb (Figura 2b) apresentou dureza
maxima de 44Rc, também a 500°C para
um tempo de 120min de tratamento.

Na Figura 3, sdo apresentadas as
camadas obtidas no aco PH13-8Mo por
meio de plasma com corrente continua
e pulsada. As espessuras obtidas sdo
semelhantes nos dois casos. O substrato
constitui-se de martensita do tipo subs-
titucional Fe-Ni, como mostrado com
maior detalhe na Figura la.

Na Figura 4, verificam-se a as
camadas produzidas por plasma em cor-
rente continua e plasma pulsado para o
aco-Nb, que ndo fora previamente enve-
lhecido. O envelhecimento foi realizado,
simultaneamente, com o tratamento de
nitretag@o, uma vez que as temperaturas
de tratamento sdo semelhantes.

Na Figura 5, sdo apresentadas as
curvas obtidas nos ensaios de desgaste
para os dois acos em analise. Verifica-
se que, no caso do aco PH13-8Mo, o
tratamento de nitretagdo com corrente
pulsada produziu uma grande melhora
na sua resisténcia ao desgaste, porém,
no caso do tratamento com plasma com
corrente continua, apesar de apresentar
uma resisténcia inicial superior, ocorre
uma tendéncia de aproximagdo com a
resisténcia do ago sem nitretar. Isto pode
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Figura 2 - Curvas de envelhecimento das ligas solubilizadas: a) PH13-8Mo. b) Aco-Nb.

Figura 3 - Microestrutura do ago PH13-8Mo nitretado: a) cc. b) 2KHz.

Figura 4 - Microestrutura do ago-Nb nitretado: a) cc. b) 2KHz.
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ser devido a uma maior fragilidade da
camada, com as particulas de nitretos
que se destacam da mesma atuando
como abrasivos adicionais. Ja no caso
do aco com Nb, seu efeito, no melho-
ramento da resisténcia ao desgaste, foi
extremo. Nesse caso, ocorreu, logo no
inicio do ensaio uma estabilizacdo da
curva, indicando que o desgaste, prati-
camente, deixou de ocorrer.

Na Figura 6, sdo mostrados os
aspectos superficiais das superficies
desgastadas. No caso do ago PH13-8Mo,
verifica-se uma superficie de desgaste
tipica de desgaste abrasivo, com seus ris-
cos caracteristicos. No caso do aco-Nb,
a superficie apresenta-se com poucos
riscos, polida em sua maior parte e com a
presenga de precipitados duros em rele-
vo, que, provavelmente, apresentam du-
reza superior a do abrasivo da lixa usada
e foram os principais responsaveis pelo
desempenho excepcional ao desgaste.
O tratamento com corrente continua
produziu uma camada que apresentou a
melhor resisténcia ao desgaste abrasivo.

Na Figura 7, estd apresentada a
fotomicrografia eletronica do ago com
Nb, com a presenga de precipitados se-
melhantes aos observados na Figura 6b.

Na Tabela 4, sdo apresentados os
resultados de microssonda eletronica
realizada em alguns precipitados pre-
sentes nesse ago.

Por analise estequiométrica, os pre-
cipitados constituem-se, provavelmente,
de fases de Laves do tipo Fe,[Nb;Mo].
Pela analise das Figuras 6 ¢ 7, pode-se
relacionar a grande resisténcia ao des-
gaste desse aco com a presenca desses
precipitados microscopicos. Ja o aumen-
to de dureza com o envelhecimento esta
relacionado, provavelmente, aos preci-
pitados desse tipo submicroscopicos.

4. Conclusdes

O Nb demonstrou ser um eficiente
formador de precipitados endurecedores,
provavelmente do tipo Fe,[NbMo] , no
caso do ago em estudo.
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Figura 5 - Curvas de desgaste por abrasdo das ligas: a) PH13-8Mo; b) Aco-Nb.

Figura 6 - Superficies apds ensaio de abraséo das ligas: a) PH13-8Mo. b) Ago-Nb.

Tabela 4 - Composi¢8es quimicas (% peso) de trés precipitados presentes no aco com Nb.

Elementos Fe Nb Cr Ni Mo Si
Precipitado 1 419 | 277 7,0 3.3 16,8 21
Precipitado 2 40,5 | 33.8 6.4 3.1 13,3 1,7
Precipitado 3 432 | 304 6,7 32 13,6 1,8

A nitretagdo com plasma pulsado
produziu um aumento acentuado na re-
sisténcia ao desgaste do ago PH13-8Mo,
porém, no caso do aco com Nb, esse
efeito foi extremo. Ocorreu, também,
logo no inicio do ensaio, uma estabiliza-
¢do da curva, indicando que o desgaste,
praticamente, deixou de ocorrer. A su-
perficie apresenta-se com poucos riscos,
apresentando-se polida em sua maior
parte e com presenca de precipitados
duros em relevo, que, provavelmente,
apresentam dureza superior a do abra-
sivo da lixa usada. Tais precipitados
foram os principais responsaveis pelo
desempenho excepcional ao desgaste. O

Figura 7 - Micrografia eletronica do Aco-Nb.
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tratamento com corrente continua produziu uma camada que
apresentou a melhor resisténcia ao desgaste abrasivo, devido,
provavelmente, a menor fragilidade da camada formada.
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