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RESUMO

Este trabalho apresenta o desenvolvimento de um sistema de nitretagdao por
plasma com tela ativa e tensdo de polarizagdo nas pecas em tratamento, que
apresentam camadas nitretadas semelhantes a nitretacdo por plasma direto para um
mesmo tempo de tratamento. Para a investigacdo foram desenvolvidas diferentes
configuragbes de tela ativa, sistema de isolamento das amostras e fontes de
poténcia. Foram nitretadas amostras de aco ASTM M2 em 4 configuragdes
diferentes: nitretacdo por plasma direto com fonte pulsada (DCPN); nitretacdo com
tela ativa dupla sem tampa (ASPN); nitretacdo com tela ativa dupla sem tampa e
tensdo de polarizagdo com plasma nas pecas (ASBBPN); e nitretacdo com tela ativa
dupla sem tampa e tensdo de polarizagdo sem abertura de plasma nas pecas
(ASDBPN). As nitretacOes aconteceram em 4h, 3 mbar, 76% N, + 24% H, e 500°
C. Foram feitas analises dos resultados dos tratamentos utilizando-se microscopia,
analise por GDOES, medicdes de dureza e difracdo de raio - X. A configuracdo de
tela ativa dupla sem tampa na configuragdo ASDBPN apresentou os melhores
resultados, sendo que a camada de compostos e a zona de difusdo apresentaram
profundidades proximas as obtidas por DCPN. O processo ASPN apresentou uma
pequena profundidade de camada nitretada e o processo ASBBPN apresentou a

menor profundidade de camada nitretada.

Palavras chave — nitretacdo a plasma, tela ativa, aco ASTM M2, tratamento

superficial, tensédo de polarizacao.



ABSTRACT

This work presents the development of a treatment system for plasma nitriding
using active screen with bias, which presents results similar to direct current plasma
nitriding for the same treatment time. For the investigation different configurations of
active screen, sample isolation system and power supply were developed.
Treatments were performed on ASTM M2 steel samples using the same processing
parameters in 4 different configurations: DCPN, ASPN, ASPN with bright biased
specimens (ASBBPN) and ASPN with dark biased specimens (ASDBPN). The
parameters used in all configurations were: 4h, 3 mbar, gas with 76% N, + 24% H,
and 773 K. Analyzes of the treatment results were carried out using optical
microscopy, nitrogen concentration in the layer nitrided by GDOES, microhardness
profile, and structure of the superficial layer with X-ray diffraction. The ASDBPN
configuration showed the best results with active screen, with the composite layer
and the diffusion zone presenting depths comparable to those obtained by DCPN.
The ASPN process and the ASBBPN process presented small nitrided layers.

Key words — plasma nitriding, active screen, ASTM M2 steel, surface

treatment, bias.
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1 INTRODUCAO

Tratamentos de nitretacdo a plasma sao aplicados para alcancar excelentes
propriedades de superficie em pecas e ferramentas de aco, como maior dureza
superficial, resisténcia ao desgaste, resisténcia a corrosdao e aumento de vida em
fadiga. O método de tratamento convencional de Nitretagcdo Plasma por Corrente
Direta (DCPN) pode desenvolver defeitos que limitam a aplicagdo do tratamento,
como efeito de borda e danos na superficie por arco elétrico.

A nitretacdo a plasma com tela ativa (ASPN) reduz ou elimina estes defeitos
nos materiais tratados, melhorando a homogeneidade da temperatura nas pecas e
eliminando o efeito catédico oco (HUBBARD, P. et al., 2010a). No processo ASPN, a
descarga de plasma nao se desenvolve diretamente nas partes tratadas e a duracéo
do processo tende a ser muito mais longa para obter camadas semelhantes as
alcancadas em um processo DCPN, usando os mesmos parametros de nitretacéo
(como temperatura, composicao do gas e pressao) (HUBBARD, P. et al., 2010a).

Como qualquer processo em desenvolvimento, varias questdes surgiram sobre
a eficiéncia do processo ASPN, principalmente relacionadas a profundidade, as
fases formadas e ao perfil da camada nitretada. Muitos fatores influenciam o
resultado do tratamento. Esses fatores incluem a distancia da tela as pecas em
tratamento e a tensdo de polarizacdo a qual as pegas podem ou nao ser submetidas
durante o tratamento (DE SOUSA, R. R M et al.,, 2009)(HUBBARD, P. et al.,
2010b)(NISHIMOTO et al., 2010).

Observou-se que em reatores pequenos, onde a distancia entre a tela ativa e a
peca é menor, embora o plasma ndo seja formado na peca, a bainha de plasma da
tela atinge a peca, causando efeitos de nitretacdo semelhantes aos do plasma
direto, causando a nitretacdo por imerséao de plasma (CORUJEIRA GALLO; DONG,
2009b)(ZHAO; WANG; HAN, 2008)(ALVES et al., 2006)(ZHAO et al., 2006). No
entanto, em reatores maiores, as pecas estdo mais distantes da tela ativa e o efeito
da imersdo em plasma ndo ocorre, resultando em camadas nitretadas muito
menores para parametros de processamento iguais aos DCPN.

Nestes casos, a utilizacdo de uma fonte de alimentacdo auxiliar, aplicando

potencial negativo as partes em tratamento (tensdo de polarizacdo) melhora o
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desempenho do processo (HUBBARD, P. et al., 2006). Para uma investigagao mais
aprofundada sobre o processo ASPN, foi desenvolvido um reator de nitretacdo de
plasma de tela ativa com tensao de polarizacdo onde nenhum efeito de imersao de
plasma ocorresse.

O material escolhido para a nitretacéo foi 0 aco ASTM M2, aco répido utilizado
na fabricacdo de ferramentas de corte e conformacdo com boa resposta a nitretacéo
a plasma, atingindo elevados valores de resisténcia ao desgaste, muito importante
para uso em fresas, brocas, puncionadeiras e matrizes, além de ser um material que
ja foi objeto de pesquisas em nitretacdo a plasma, tendo referencias importantes
sobre seu desempenho neste processo (HACISALIHOGLU; YILDIZ; ALSARAN,
2017). O objetivo foi avaliar a profundidade e tipo da camada nitretada, utilizando
duas estratégias de aplicacdo da tensao de polarizacdo no tratamento, comparando
com os tratamentos convencionais DCPN e ASPN.

No presente trabalho foi utilizado um reator de nitretacdo a plasma com
dimensoes internas de 600 mm de didmetro e 650 mm de altura, e desenvolvidos
sistemas de tela ativa, sistemas de isolamento das amostras em tratamento, e fontes
de poténcia retificada e pulsada.

Dentre os sistemas desenvolvidos a configuracdao de tela ativa dupla de 245
mm de diametro apresentou os melhores desempenhos. Amostras foram nitretadas
com este sistema com parametros de composi¢cao gasosa fixados em 76 % de N, +
24 % de H, em volume; temperatura de processo em 500° C e pressao de trabalho
em 3 mbar. Estes parametros foram escolhidos baseados em trabalhos anteriores
de nitretacdo a plasma DCPN para este material, variando-se a configuracéo e a
tensdo de polarizacdo (FONSECA OLIVEIRA et al., 2017)(ROCHA, A. Das;
STROHAECKER; HIRSCH, 2003).

Para as diferentes configuragcbes desenvolvidas foram analisadas as
microestruturas das camadas formadas com microscopia Otica; a variacdo da
concentracdo de nitrogénio na camada nitretada utilizando GDOES; as durezas
superficiais das amostras nitretadas; o perfil de microdurezas e a difracédo de raio X.
Estes resultados foram comparados com os resultados do processo DCPN para os

mesmos parémetros de tratamento.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

A revisdo bibliografica apresenta os principais conceitos que embasam a
nitretacdo a plasma, seus mais recentes desenvolvimentos em tela ativa,
fundamenta os conceitos de imersdo em plasma e tensdo de polarizacdo, e

descreve como ocorre a formagéo da camada de nitretos neste processo.

2.1 NITRETACAO A PLASMA

A nitretacdo se caracteriza por ser um tratamento termoquimico que promove o
aumento da dureza superficial em acos, com uso muito difundido em ferramentas de
corte e matrizes. Outros dois fatores importantes que podem ser melhorados com a
nitretagdo sdo a diminuicdo do coeficiente de atrito e aumento da resisténcia a
corroséo das pecas tratadas (NISHIMOTO; FUKUBE; MARUYAMA, 2019).

Na nitretacdo dos acos o nitrogénio é difundido na peca devido a altas
concentracfes disponivel na superficie das pecas em tratamento e temperaturas
suficientemente altas para promover sua difusdo. S&o formados nitretos de ferro e
de e outros elementos de liga. Se houver nitrogénio suficiente ocorre a formacao de
uma camada rica em nitretos de ferro, que na metalografia se revela como uma
camada branca, dando origem ao nome desta camada. Este composto apresenta
elevada dureza, elevada resisténcia ao desgaste, entretanto fragiliza a superficie da
peca tratada. A difusdo do nitrogénio para camadas mais internas da peca promove
uma camada de compostos de diversos tipos, mais tenaz que a camada branca. As
camadas podem variar de poucos micros até décimos de milimetros dependendo do
processo e dos parametros utilizados (LEPICKA; GRADZKA-DAHLKE, 2016).

Um dos primeiros processos industriais de nitretacéo utilizados foi por banhos
de sais, onde a peca em tratamento € imersa em sais ricos em nitrocarbonetos. Os
processos industriais de nitretacdo por sais mais difundidos séo Tenifer e Sursulf,
cujas temperaturas de tratamento situam-se entre 480° a 630° Celsius. Na nitretacéo
em banhos de sais fundidos o controle de temperatura da superficie da peca em

tratamento ndo € muito preciso, e 0os tempos de tratamento sdo longos, podendo
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chegar a dezenas de horas (GHELLOUDJ et al., 2016). Neste processo sempre
ocorre a formacao de camada branca. Os sais utilizados nos banhos necessitam ser
trocados periodicamente, exigindo altos custos de tratamentos de residuos, pois séo
ricos em cianetos.

Outro processo de nitretacdo muito difundido é a nitretagdo a gés. Neste
processo as pecas sao aquecidas em fornos de atmosfera controlada, contendo gas
rico em nitrogénio, normalmente amoénia. A temperatura do tratamento situa-se
normalmente entre 500° a 560° Celsius (NAM et al., 2019). Neste processo, para
gue ndo ocorra a camada branca nas pecas em tratamento, é necessario o
monitoramento constante do hidrogénio. Os tempos de tratamento também sao de
dezenas de horas (WINTER, 2009). O principal problema encontrado neste tipo de
nitretacdo é o uso de gas aménia no processo, altamente téxico e explosivo.

O processo DCPN, conhecido também como nitretacdo idnica, € mais recente.
Compreende o bombardeamento da peca com ions de gas rico em nitrogénio em
uma atmosfera controlada. A composicdo gasosa geralmente € uma mistura de
nitrogénio e hidrogénio, onde a funcdo do hidrogénio é reagir com 0 oxigénio
remanescente no reator e manter a estabilidade do plasma. Com o advento de
sistemas de poténcia baseados em semicondutores, na década de 60, a nitretacdo a
plasma passou a ser utilizada industrialmente. As fontes de poténcia utilizadas eram
de corrente alternada retificada. Este processo apresentava problemas como arcos
elétricos devido a diferencas de potenciais aplicados nas pecas em tratamento para
criar o plasma. Outra dificuldade era a impossibilidade de controle do incremento da
profundidade da camada em cantos vivos e arestas da peca em tratamento,
denominado efeito de borda, o que é indesejavel pois prejudica a homogeneidade da
profundidade das camadas de nitretos. Ocorria também o aumento da rugosidade da
superficie da peca em tratamento devido ao bombardeamento i6nico (ALVES et al.,
2006).

A evolucéo da eletrdnica de poténcia impulsionou o desenvolvimento de fontes
pulsadas, onde as caracteristicas do plasma gerado por este tipo de fonte
acarretaram um aumento da eficiéncia, melhor controle do processo e melhor
repetibilidade dos resultados dos tratamentos, proporcionando camadas de nitretos
mais homogéneas. Nos processos que utilizam fontes pulsadas observa-se uma
reducdo dos arcos elétricos ou ainda sua eliminacdo devido a controles mais

eficientes da fonte de poténcia. Outro efeito indesejado que foi parcialmente
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corrigido devido a um melhor controle da densidade de plasma e espessura da
bainha de plasma, utilizando fontes pulsadas, denomina-se catodo oco, que € a
dificuldade de nitretar furos de pequenos diametros e profundidades maiores
(LEPICKA; GRADZKA-DAHLKE, 2016).

Com o objetivo de diminuir ou eliminar estes efeitos indesejaveis, foi
desenvolvido o processo ASPN no qual o plasma néo ocorre diretamente na peca
em tratamento, mas em um anteparo metalico. Este processo é conhecido como
nitretagéo a plasma com tela ativa, que vem sendo desenvolvido com o objetivo de
substituir com vantagens o processo DCPN (HACISALIHOGLU; YILDIZ; ALSARAN,
2017).

O processo ASPN muitas vezes elimina o efeito de borda, ndo esta sujeito aos
arcos elétricos que podem danificar as pecas em tratamento, melhora a
homogeneidade de temperaturas nas pecas em tratamento e reduz ou elimina o
efeito de catodo oco (LI, C. X.; GEORGES,; LI, 2002) (LI, C. X.; BELL; DONG, 2002).
Tem-se entdo como as maiores vantagens no uso do processo ASPN a
homogeneidade de temperatura nas pecas em tratamento, a reducdo do efeito de
borda, a manutencdo da rugosidade original da peca e a eliminacdo do efeito de
catodo oco (KOVACS; QUINTANA; DOBRANSZKY, 2019).

Como no processo ASPN o plasma nao ocorre diretamente nas pecas em
tratamento, o tempo de processo € muito maior para camadas semelhantes ao
processo DCPN (OLIVEIRA; LIMA; ROCHA, 2016). Para além disto, véarios agos,
como os inoxidaveis, necessitam de depassivagdo de sua superficie para remocgao
da camada de o6xidos superficiais, o que em DCPN ocorre por sputering causado
pelo plasma direto na pec¢a, normalmente com argbnio. JA em ASPN, quando néo
ocorre 0 bombardeamento direto da pega em tratamento, ndo ha depassivagdo por
plasma, dificultando a nitretacdo destes acos (CORUJEIRA GALLO; DONG, 2009c).
Para acos inoxidaveis foram feitas algumas experiéncias em ASPN com resultados
relevantes, utilizando uma tensdo de polarizacdo nas pecas em tratamento, o que
provoca o bombardeamento da peca por ions devido a diferenca de potencial gerada
entre as pecas e a tela ativa (ZHAO; WANG; HAN, 2008)(HAN et al., 2013).

Por ser um processo em desenvolvimento, varias questdes sdo levantadas
sobre a efetividade do processo ASPN, principalmente relacionadas a profundidade
e perfil da camada nitretada. Uma das principais questdes € quais os fatores que

possuem maior influéncia no tipo e profundidade de camada nitretada em ASPN,
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para além do tempo, temperatura de tratamento e mistura gasosa utilizada
(HUBBARD, P. et al., 2010a). Dentre estes fatores destacam-se a geometria da tela
ativa, principalmente o tamanho e distancia da tela até as pecas em tratamento, e a
tensdo de polarizacdo em que as pecas podem ou ndo estar submetidas durante o
tratamento (HUBBARD, P. et al., 2006).

Observou-se que em reatores de pequeno porte, onde a distancia entre a tela
ativa e a peca em tratamento € pequena, apesar do plasma nao ser formado na
peca, a bainha de plasma atinge a peca, provocando efeitos de nitretacédo
semelhantes ao plasma direto, ocasionando a nitretagdo por imersdo em plasma
(ALVES; DA SILVA; MARTINELLI, 2001). Entretanto em reatores de maior porte, as
pecas ficam a uma distancia maior e o efeito de imersdo em plasma nao ocorre
(HUBBARD, Paul, 2007), e em muitos casos a nitretacdo ndo é efetiva ou néo
promove camadas muito espessas comparado ao processo DCPN.

A nitretacdo a plasma segue sendo campo de pesquisa e desenvolvimento
tecnoldgico, buscando reduzir os impactos ambientais provocados pelos sais
utilizados na nitretacdo por sais e 0s riscos da amobnia na nitretacdo a gas,
aumentando a vida util de ferramentas e matrizes de diversos tipos de a¢o, com

menores custos energéticos e ambientais.

2.2 TELA ATIVA

A tela ativa utilizada no processo ASPN consiste em um anteparo metalico
cilindrico, com tampa, apoiado na base ou mesa do reator, ligado a tensdo negativa
da fonte de poténcia (catodo). E onde se forma o plasma que promove o
aguecimento e a nitretacdo das pecas em tratamento. Normalmente sendo
produzida com chapa de aco perfurada ou expandida, € comum o uso do termo
gaiola catédica quando construida com chapa perfurada (SOUSA, Rémulo Ribeiro
Magalhdes De; JUNIOR, 2008) e tela ativa quando construida com a¢o expandido.

O primeiro registro de um reator de nitretacdo a plasma que utiliza tela ativa
estd na patente norte-americana numero 5.989.363, depositada em 1999, em nome
de Jean Georges e Plasma Metal SA. O documento descreve um equipamento de

nitretacdo a plasma que utiliza uma tela metélica ligada ao catodo da fonte, ao redor
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das pecas a serem tratadas, que aquece as pecas em tratamento por radiacao e
fornece as espécies necessarias a nitretacéo das pecas (N e N*) (GEORGES, 1999).

Neste processo o plasma ndo acontece diretamente nas pecas, que ficam em
potencial flutuante durante o tratamento. Entretanto a patente dispbe que para
limpeza ou depassivacdo da superficie ou em periodos curtos de pré-tratamento das
pecas, estas podem constituir o catodo, com a tela ativa sem potencial elétrico. Da
mesma forma coloca que em determinadas situacdes, dependentes do material a
ser tratado, da geometria das pecas e da densidade da carga em tratamento (pecas
muito préximas) é preferivel aplicar fracas correntes com tensdes negativas nas
pecas, estas constituindo também parte do catodo, durante todo o tratamento. Estas
correntes elétricas de menor intensidade sdo geradas por uma diferenca de
potencial com o anodo, compreendida pela estrutura metdlica do reator de
nitretacdo, que esté ligada ao pélo positivo da fonte de poténcia e ao mesmo tempo
aterrada, e a tela ativa e/ou as pecas em tratamento, que estdo ligadas ao polo
negativo da fonte de poténcia, formam o catodo (KOVACS: QUINTANA;
DOBRANSZKY, 2019). A Figura 1 apresenta de forma esquematica a construcio

deste equipamento.
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Figura 1 - Equipamento de nitretacédo a plasma com tela ativa.
Adaptado de (GEORGES, 1999).
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A partir deste equipamento patenteado, varias pesquisas vem sendo feitas
para entender quais as influencias dos fatores como tempo, temperatura,

parametros de pressao e gas etc. para o processo de nitretacdo com tela ativa.

2.3 IMERSAO EM PLASMA

No processo ASPN o plasma que se forma na tela ativa pode interagir com a
superficie da peca em tratamento de uma forma direta, dependendo da distancia
entre tela e peca. Quando existe esta interacdo dizemos que a peca esta imersa no
plasma da tela ativa. Isto ocorre em pequenas distancias, onde os resultados da
nitretacdo sdo semelhantes ao plasma direto (HUBBARD, P. et al., 2010b). Em
reatores de maior porte, onde a distancia entre a tela e a peca é da ordem de 5
centimetros ou maior, este efeito ndo ocorre e a nitretagdo utilizando os mesmos
parametros de reatores menores apresentam resultados muito diferentes, com
camadas de nitretacdo muito menores ou mesmo inexistentes (HUBBARD, P. et al.,
2010a).

Um estudo utilizando tela ativa de chapa de aco perfurada apresentou
resultados compativeis com a teoria de imersdo em plasma (LI, C. X.; BELL; DONG,
2002). Neste estudo foram utilizados trés tipos diferentes de cobertura para a tela
ativa: chapa de aco perfurada igual ao cilindro; chapa de cobre sem furos; chapa de
titinio sem furos; e também somente o cilindro lateral sem cobertura. Os resultados
dos tratamentos demonstraram que: a nitretagdo com tela ativa provocou maiores
densidades de nitrogénio até uma profundidade de 6 micrometros comparado com a
nitretacdo convencional; a nitretacdo utilizando cobertura com chapa perfurada e
com chapa lisa apresentaram aumentos semelhantes de dureza superficial e perfil
de microdureza. Outro resultado relevante foi que a nitretacdo sem cobertura
apresentou amostras nitretadas com diferentes areas de tratamento superficial,
conforme a Figura 2. A parte da amostra que ficou mais proxima da tela ativa
apresentou uma cor mais escura e uma dureza superficial igual aquela com
cobertura, e a parte da amostra que ficou mais distante da tela ativa apresentou uma

cor mais clara com menor dureza superficial.
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Figura 2 - Dureza superficial de amostras nitretadas com diferentes coberturas da tela ativa.
A=cobertura com chapa de aco perfurada; B = cobertura com tela de aco; C = area escura
da amostra sem cobertura; D = area clara da amostra sem cobertura; E = cobertura de
tithnio; F = cobertura de cobre; e G = sem tratamento
Adaptado de (LI, C. X.; BELL; DONG, 2002).

Ocorreram diferencas também na difusdo do nitrogénio e no perfil de dureza

das amostras tratadas. A Figura 3 apresenta o perfil de microdureza nas amostras.
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Figura 3 - Perfil de microdureza de amostras. A = cobertura com chapa de aco perfurada;
B = cobertura com tela de aco; C = &rea escura da amostra sem cobertura; D = area clara
da amostra sem cobertura; E = cobertura de titanio; F = cobertura de cobre.
Adaptado de (LI, C. X.; BELL; DONG, 2002).
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A Figura 4 apresenta o percentual de nitrogénio medido em func¢do da distancia a
superficie das amostras. Nao se percebeu nenhum aumento de dureza com as coberturas

de titnio ou cobre, apenas os efeitos de sputtering destes materiais nas pecas em

tratamento.
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Figura 4 - Distribuicdo de nitrogénio nas amostras. A = cobertura com chapa de aco
perfurada; C = area escura da amostra sem cobertura; D = 4rea clara da amostra sem
cobertura.

Adaptado de (LI, C. X.; BELL; DONG, 2002)

Os autores concluiram que o melhor modelo que explica a nitretacdo a plasma
neste experimento € o “sputtering e recondensagao”, em relacdo aos modelos de
“implantagdo idnica de nitrogénio”, “bombardeamento de N,H," de baixa energia”,
“adsorcao de nitrogénio” e “adsorcao neutra e ibnica”. No modelo de “sputtering e
recondensacado” o sputtering € ativado pela aceleracdo de espécies contra a
superficie do catodo que arranca atomos de ferro, com subsequente reagcdo com o
nitrogénio ativo no plasma para formar nitretos de ferro que sao retrodifundidos na
superficie do catodo. Neste processo estas espécies também sdo depositadas na
superficie das pecas em tratamento, onde podem ocorrer novas reacdes com
nitrogénio ativo, introduzindo mais nitrogénio na superficie em tratamento. O
nitrogénio é transferido para o substrato por difusdo. A profundidade final da difusédo
do nitrogénio € determinada pelo gradiente de nitrogénio, temperatura da peca e
tempo de tratamento.

Em outro estudo utilizando a mesma tela ativa foi realizado o tratamento do aco
inoxidavel AISI 316 (LI, C. X.; GEORGES; LI, 2002). As pe¢cas em tratamento se
encontravam em potencial flutuante e a tela ativa ligada ao negativo da fonte. A
distancia entre as amostras e a tela ativa foi da ordem de 30 milimetros. Os

resultados dos ensaios monstraram que a concentracao de nitrogénio foi maior para
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temperaturas maiores, monstrando que a temperatura € um fator determinante para

a difusdo do nitrogénio neste aco, conforme a Figura 5.
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Figura 5 - Perfil de concentracdo de nitrogénio.
Adaptado de (LI, C. X.; GEORGES; LI, 2002)

Em um estudo subsequente utilizando o mesmo aco e a mesma tela ativa
foram nitretadas amostras em trés diferentes condi¢cdes (ZHAO et al., 2006):
nitretacdo convencional, nitretacdo com tela ativa e pecas em potencial flutuante, e
nitretacdo com tela ativa e pecas aterradas funcionando como anodo juntamente
com a carcaca do reator, conforme a Figura 6.
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Figura 6 - Diagrama esquematico da montagem (a) em potencial catédico, (b) em potencial
flutuante e (c) em potencial anddico.
Adaptado de (ZHAO et al., 2006).
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O resultado dos trés processos foi muito préximo, caracterizando a imersao em

plasma, conforme a Figura 7, onde as amostras dos trés processos diferentes
alcancaram durezas semelhantes.
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Figura 7 — Perfil de microdureza das amostras nitretadas. DC = em potencial catodico;
AS(f) = em potencial flutuante; AS(e) = em potencial anddico.
Adaptado de (ZHAO et al., 2006)

Concluiram que o processo de nitretacdo com tela ativa, com imersdo em

plasma, segue o modelo de “spputering e recondensag¢ao” conforme a Figura 8.

catodo (tela ativa) dnodo

e N+

peca em tratamento

Figura 8 - Modelo do mecanismo de nitretacdo a plasma por tela ativa para imersdo em
plasma.
Adaptado de (ZHAO et al., 2006)
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Concluiram também que a nitretacdo com tela ativa em potencial flutuante
pode atingir caracteristicas metallirgicas e durezas similares a nitretacdo
convencional; que a nitretacdo com tela ativa € um processo de multiplos estagios,
envolvendo sputtering, adsor¢éo fisica, desabsorvigéo, difusdo e deposicédo; e que o
caminho do nitrogénio na nitretacdo a plasma inicia com as particulas de nitreto de
ferro que sé@o arrancadas da tela ativa e transferidas através do espaco do plasma
para a superficie da peca (ZHAO et al., 2006).

Outro estudo importante foi feito sobre a influéncia do sputtering de espécies
da tela ativa sobre as amostras no processo de nitretacdo a plasma (CORUJEIRA
GALLO; DONG, 2009a). Neste estudo foram utilizadas duas telas ativas, uma com
furos de 8 milimetros de didmetro e outra com furos de 25,4 milimetros, ambas sem
tensdo de polarizacdo. A parte superior das amostras ficaram distantes 10
milimetros da tela ativa e foram ensaiados quatro diferentes materiais: aco AlSI 304,
aco AISI 316, cobre e vidro. Como parametro de comparagdo, amostras destes
mesmos agos foram nitretadas em processo convencional DCPN. Os autores
encontraram diferencas significativas de dureza e camada na superficie das

amostras, conforme a Figura 9.
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Figura 9 - Microdurezas da amostra nitretada com tela ativa sob o furo e sob a tela.
Adaptado de (CORUJEIRA GALLO; DONG, 2009a)
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A area que ficou sobre o furo da tela ativa apresentou dureza significativamente
menor em relacdo a area que ficou encoberta. Desta forma concluiram que o
material transferido da tela para as amostras tem um papel significativo no aumento
de dureza.

Outras resultados relevantes sobre a investigagcéo do processo de transferéncia
de massa de hidrogénio na nitretacdo a plasma com tela ativa foram obtidos em
outro estudo. Os pesquisadores utilizaram um reator industrial com amostras de aco
AISI H13, AISI P20 e discos de silicio (HUBBARD, P. et al., 2010b). As amostras
foram posicionadas em trés diferentes montagens dentro do reator: sobre a mesa
com aplicacao de tensédo de polarizacdo e plasma nas amostras(a); em um anteparo
isolado com as amostras em potencial flutuante (b); e eletricamente isoladas dentro

de uma tela ativa menor(c), conforme a Figura 10.
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Figura 10 - Esquema de montagem das amostras.
Adaptado de (HUBBARD, P. et al., 2010b)

As amostras foram nitretadas com uma tenséo de polarizacdo de -250 volts. O
modelo do mecanismo de nitretacdo em imersdo em plasma € demonstrado na
Figura 11, onde o nitrogénio ionizado nas vizinhancas da tela ativa é acelerado em
sua direcdo. Pode ocorrer sputtering se o impacto de ions na superficie da tela
ocorrer com energia suficiente, resultando na deposicao de material da tela sobre as
amostras (evento A). Alternativamente, se as espécies energéticas sdo aceleradas

através dos furos da tela e possuem suficiente alcance, elas podem colidir com a
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superficie das amostras (evento B). Destas espécies energéticas uma porcao sera

neutralizada através de colisdes e ligacdes com elétrons (evento C).

isolador

fonte
de poténcia

Figura 11 - Esquema dos principais processos de transferencia de massa de nitrogénio em

nitretacdo a plasma com tela ativa em imersao em plasma.
Adaptado de (HUBBARD, P. et al., 2010b).

Comparando as durezas das amostras nitretadas nos trés métodos
apresentados (em um anteparo isolado; sobre a mesa com aplicagdo de tenséo de
polarizacdo; e eletricamente isoladas dentro de uma tela ativa, em imersao em
plasma) concluiu-se que se a distancia entre a amostra e a tela ativa excede a
camada formada por espécies energéticas de nitrogénio, caracterizada como
imersdo em plasma, entdo nao havera quantidade suficiente de nitrogénio ativo na
amostra e ndo ocorrerd um aumento significativo de dureza (HUBBARD, P. et al.,
2010b). Entretanto, a nitretacdo com tela ativa sem tensdo de polarizacdo, com
amostras depositadas dentro da regido energética de nitrogénio, foi semelhante a
nitretacdo que ocorre fora desta regido, porque a tensdo de polarizacdo foi
suficientemente alta para abrir plasma na amostra, conforme a analise das durezas

apresentadas na Figura 12.
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Figura 12 - Durezas das amostras nitretadas em diferentes condi¢6es.
Adaptado de (HUBBARD, P. et al., 2010b).

Observa-se também que as amostras que ficaram em potencial flutuante
(isoladas) dentro da tela ativa maior, sem imersdo em plasma, ndo obtiveram
resultados relevantes de nitretacéo.

A imersdo em plasma € um fenbmeno que tem que ser levado em conta
guando se trata de processos industriais, pois resultados obtidos em laboratorio, em

reatores pequenos, ndo conseguem ser reproduzidos nos reatores industriais de
grande porte.

2.4 TENSAO DE POLARIZACAO

A tensdo de polarizacdo € uma diferenca de potencial elétrico aplicada nas
pecas em tratamento, normalmente ligada no polo negativo de uma fonte de
poténcia auxiliar, a qual tem seu po6lo positivo ligado no terra do sistema. Ele tem um
papel fundamental na efetiva nitretacdo em tela ativa, tanto em qualidade da camada
nitretada, quanto na sua composicao.

Para monstrar a influencia da tensdo de polarizacdo foram realizados estudos
com telas ativas e reatores de dimensfes industriais, com tampa. Em um dos
trabalhos, para a tensédo de polarizagéo foi utilizada uma fonte pulsada a 500 hertz

com 75 por cento de ciclo ativo. A tela ativa possuia um diametro de 1300 milimetros
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com 1600 milimetros de altura. As amostras foram colocadas em uma base de 1200
milimetros de diametro (HUBBARD, P. et al., 2006). Os acos tratados foram P20
(aco para matrizes de moldagem de plastico), H13 (aco para trabalho a quente),
4140 (ago ferramenta) e 1020 (aco de construgcdo mecéanica de baixa liga). As
tensbes de polarizacdo ficaram proximas das tensdes aplicadas na tela ativa, por
volta de -340 volts na depassivacdo e entre -407 e -460 volts na nitretacdo. Os
resultados da dureza superficial (HV0,1) sdo mostrados na Figura 13, onde as
colunas representam: (A) tratamento com depassivacao e tensao de polarizagcéo nas
amostras; (B) somente tensdo de polarizagdo nas amostras; (C) somente
depassivacdo das amostras; (D) sem depassivacdo e sem tensao de polarizacao

nas amostras, (E) e sem tratamento, para cada material.
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Figura 13 - Dureza superficial das amostras tratadas. (A) tratamento com depassivacao e
tensao de polarizacdo nas amostras; (B) somente tensao de polarizacdo nas amostras; (C)
somente depassivacdo das amostras; (D) sem depassivacédo e sem tensdo de polarizacéo

nas amostras, (E) e sem tratamento
Adaptado de (HUBBARD, P. et al., 2006).

Os pesquisadores concluiram que na nitretacdo a plasma com tela ativa a
tensdo de polarizacao é essencial para uma nitretacdo satisfatoéria.

Um outro estudo apresentou uma técnica de verificacdo das condicGes do
plasma na nitretacdo e carbonitretacdo com tela ativa utilizando um espectrometro

de emissdo otica assistido por fibra otica e uma sonda eletrostatica planar
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(CORUJEIRA GALLO; DONG, 2009b). Neste estudo foram utilizadas amostras do
aco inoxidavel austenitico AISI 316 para determinar quais as melhores condi¢des de
tensdo de polarizacdo para uma maior camada sem a formacéo do efeito de borda.
A fonte de poténcia de polarizacdo utilizada foi de 15 quilovoltampere, em um reator
industrial com tela ativa de 1,4 metro de altura por 1,6 metro de diametro, e mesa de
1,4 metro de diametro. Este estudo monstrou que o efeito de borda pode ser
minimizado ou até completamente eliminado, e é dependente da pressédo de gas e
da tensao de polarizacao, para este aco. Determinaram que um incremento maior na
tensdo de polarizacdo produziu defeitos superficiais e tornou o tratamento instavel,
similar ao processo DCPN. A Figura 14 apresenta de forma gréfica a relacdo entre
pressdo, tensdo de polarizacdo e profundidade de camada (entre circulos, em
micrometros). Percebe-se que para tensdes de polarizacdo mais elevadas que

causam a abertura do plasma nas pecas em tratamento ocorre o efeito de borda.
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Figura 14 - Condi¢c8es do tratamento para nitretacdo a plasma com tela ativa e tensao de
polarizacdo x profundidade de camada (variaveis entre circulos, em micrometros).

Adaptado de (CORUJEIRA GALLO; DONG, 2009b)

Os autores concluiram que os elétrons adicionais gerados e confinados pela
tela catddica produzem um aumento na densidade eletrénica no interior da tela, e
uma distribuicdo uniforme dentro do volume operacional do reator de plasma. Uma

maior densidade de elétrons aumenta o numero de colisbes com as moléculas de
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gas que em ultima analise provoca maior densidade de plasma e maior reatividade
do plasma. O fluxo de cargas positivas na sonda eletrostatica planar foi
inversamente proporcional a pressao do gas e diretamente proporcional a tensdo de
polarizagdo. Concluiram que uma janela 6tima de tratamento foi identificada com
moderada pressao de gés e tensdo de polarizagdo baixa.

Outro estudo que trouxe novas informacdes sobre a influencia da tensao de
polarizacdo foi realizado utilizando o aco de baixa liga 42CrMo em tela ativa
utiizando tensdo de polarizacdo em potenciais positivos (tensdo anddica) e
negativos (tensdo catddica), onde as amostras foram eletricamente ligadas ao pélo
positivo (anodo) ou a o pélo negativo da fonte de poténcia (catodo) (LI, Y. et al.,
2010). Neste trabalho as amostras expostas ao potencial negativo também ficaram
com plasma durante o tratamento. O esquema da montagem é mostrado na Figura
15.
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Figura 15 - Esquema de montagem dos ensaios.
Adaptado de (LI, Y. et al., 2010).

Neste estudo concluiram que a profundidade da camada nitretada e
composicdo de fases em ambas as amostras foram similares, bem como o
incremento de durezas. Entretanto as amostras ligadas ao potencial negativo
apresentaram efeito de borda, semelhantes a tratamentos sem tela ativa,

provavelmente devido ao efeito do plasma direto nas amostras.
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Em outro estudo foi feito um experimento que pretendia demonstrar como
ocorre a transferéncia de massa de nitrogénio em nitretacdo com tela ativa
(HUBBARD, P. et al., 2010a). Utilizaram amostras do aco AISI P20 e discos de
silicio, nitretados em um reator industrial, com e sem tensdo de polarizacao,
conforme a Figura 16. No experimento 1 todas as pecas estavam com tensdo de
polarizacdo. No experimento 2 somente a mostra J estava com tensdo de
polarizacdo e as outras amostras estavam em potencial flutuante. A tensédo de

polarizagdo utilizada foi de 450 volts.
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Figura 16 - Posicdo e tenséo de polarizagéo (Vpol) de amostras nos esperimentos 1 e 2.
Adaptado de (HUBBARD, P. et al., 2010a)

Neste experimento, onde ndo ocorreu a imersao em plasma em nenhuma
amostra, concluiram que somente a nitretacdo com tensao de polarizacéo (A, B, C,
D e J) promoveu um aumento consideravel de dureza nas amostras. As amostras
isoladas, em potencial flutuante (F, G e H) tiveram nitretacdo quase nula. Conclui-se
que para reatores de maior porte € necessario que as pecas em tratamento estejam
submetidas a tensdo de polarizacdo para que o tratamento obtenha resultados

satisfatorios.

2.5 FORMACAO DE CAMADAS DE NITRETOS NO ACO

Na nitretacdo dos acos podem ser produzidas basicamente duas camadas

distintas de nitretos. Uma € conhecida como camada branca, composta por solu¢des
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sélidas e precipitados de nitretos nos contornos dos gréos, sendo compostos de
nitretos de ferro y’ (FesN) e por nitretos de ferro ¢ (FexN) (CZERWINSKI, 2012),
dependendo das concentracdes de nitrogénio. A outra camada € chamada de
camada de difusdo, composta basicamente por nitrogénio dissolvido no ferro até
concentracdes de 0,1por cento, conforme Figura 17.

O nitreto de ferro ¢ € melhor para situacdes onde € exigia maior resisténcia ao
desgaste e ndo existam choques mecanicos ou altas tensdes localizadas. Ja a
camada de ferro y' é tenaz e mais apropriada em situagbées com carregamento

Severo.
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Figura 17 — Distribuicdo de fases e concentracao de nitrogénio em fungéo da profundidade
da camada.
Adaptado de (CZERWINSKI, 2012)

A formacdo da camada de compostos pode ter bons resultados como barreira
contra a acdo de meios agressivos, conferindo maior resisténcia a corrosdo do
material tratado, na maioria dos casos.

No processo de usinagem, a ferramenta de corte estd sujeita a diversas
tensdes térmicas e mecanicas. Trés dos principais fatores que influenciam na vida
util da ferramenta séo sua estabilidade térmica, sua resisténcia ao desgaste e sua
tenacidade. A nitretacdo tem a tendéncia de aumentar a resisténcia ao desgaste do
gume de corte e reduzir o efeito do material usinado aderir e soldar na face de saida
da ferramenta. A superficie enriqguecida com nitrogénio oferece menor atrito

proporcionando um corte mais facil em temperaturas mais baixas. Muitas vezes
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temos como resultado maiores velocidades de corte e aumento da vida util da
ferramenta (ROCHA, A. da S., 2000).

Para acos ligados, como o aco rapido AISI M2, a nitretacdo a plasma pode
proporcionar a formagdo de camadas de difusdo e camada de compostos,
dependendo dos parametros do processo.

Para uma composicdo gasosa de 25% de N, e 75% de H,, a uma presséao de 4
milibar, foram obtidos os resultados demonstrados na Tabela 1, que apresenta a
profundidade da camada nitretada e a microdureza superficial (HVO,2) para
diferentes parametros de tempo e temperatura de processo de nitretacdo (TIER et
al., 1998).

Tabela 1 Temperatura e dureza do aco rapido AISI M2 nitretado a plasma.

Tempo Temperatura e Dureza Vickers
450° C HV 500° C HV 550° C HV
18 min 24 ym 1240 32 um 1290 44 ym 1282
30 min 30um 1253 38 um 1306 54 um 1288
60 min 36 um 1274 57 um 1286 77 um 1317
120 min - = = = 104 pm 1279

Adaptado de (TIER et al., 1998)

As amostras nitretadas em 18 minutos nao apresentaram camada de
compostos. Para 60 minutos de tratamento a 450 graus Celsius observou-se uma
camada monofasica e. Para temperaturas maiores (500 e 550 graus Celsius)
também em 60 minutos de tratamento, ocorreu a formacdo de uma camada
polifasica ¢ + y’. Para 120 minutos de tratamento verificou-se a formacdo de uma
camada momoféasica y’ (TIER et al., 1998).

Nos ensaios de desgaste as amostras tratadas tiveram como parametro de
comparacado amostras nao nitretadas. As amostras nitretadas em 18 minutos, que
apresentaram somente zona de difusdo, o desgaste foi semelhante ao das amostras
nao nitretadas. As amostras nitretadas em 550 graus Celsius a camada apresentou
tenacidade inadequada. Ocorreram lascamentos logo apds o inicio do ensaio. As
amostras nitretadas em 450 e 500 graus Celsius que apresentaram camada de
compostos, em 60 minutos de tratamento, tiveram tenacidade adequada e baixo
coeficiente de friccdo, resultando numa significativa reducdo do desgaste adesivo.
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Conclui-se que, para ferramentas de aco rapido AISI M2, a camada de compostos é
efetiva na reducdo de material em aderir e soldar na ferramenta, indicando potencial
para um corte mais suave em temperaturas mais baixas. Somente a zona de
difusdo, sem a presenca da camada de compostos apresenta pequena reducgéo do
coeficiente de friccdo. Ainda registrou-se em temperaturas mais altas de processo, a
existéncia de uma precipitacdo significativa de cementita nos contornos de gréo de
materiais tratados (TIER et al.,, 1998). Conclui-se também que o tempo e a
temperatura de tratamento apresentam grande influéncia no tipo de camada obtida
com a nitretacédo a plasma para este aco.

Por outro lado, o percentual de nitrogénio e hidrogénio no tratamento
praticamente ndo varia a profundidade da camada, para relagcdes de 20 a 80 por
cento de N, com H, (L. C. FONTANA, J. NAHORNY, O. CASAGRANDE JR., C. E.
COSTA, 1999). Verifica-se ainda que pode ocorrer a descarbonetagcéo da peca em
tratamentos com uma atmosfera muito rica em nitrogénio (acima de 80 por cento),
observando-se uma queda na dureza superficial em relagdo ao substrato (L. C.
FONTANA, J. NAHORNY, O. CASAGRANDE JR., C. E. COSTA, 1999).

Concentracdo mais baixa de nitrogénio, préximas a 5 por cento de N, podem
evitar a formagdo da camada de compostos (TIER et al., 1998). Ensaios realizados
com brocas, nas temperaturas de 455° e 520° Celsius, por 30 minutos a uma
pressdo de 5 milibar, ndo apresentaram camada de compostos. Com estes
parametros a microdureza superficial ficou em torno de 1400 HV e a espessura da
camada de difusao ficou em torno de 15 micrometros para 455° Celsius e de 18
micrometros para 520° Celsius. Estas camadas promovem um menor desgaste dos
flancos nos gumes de corte das brocas, para cargas baixas, obtendo-se um melhor
desempenho de brocas nitretadas, principalmente nos ensaio a temperatura mais
baixa. Conclui-se que, para o aco AISI M2, em determinadas situagcbes seu
desempenho aumenta consideravelmente em ferramentas nitretadas, e que a
formacdo de camada branca nem sempre produz melhores desempenhos (TIER et
al., 1998).
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3 DESENVOLVIMENTO DO EQUIPAMENTO E DO PROCESSO

Este capitulo apresenta o desenvolvimento do sistema de nitretacdo a plasma
utilizando tela ativa utilizado nesta pesquisa, incluindo: o reator utilizado; o processo
de desenvolvimento da tela ativa; o sistema de mesas e as fontes de poténcia.
Apresenta ainda um estudo sobre a medicdo de temperatura, as condi¢cdes
eletromagnéticas dos ensaios e os parametros de medicdo e controle das variaveis

de processo.

3.1 O REATOR

Neste trabalho foi utilizado um reator tipo sino com dimensdes internas de 630
mm de didametro e 680 mm de altura, com tampa inferior de 780 mm de diametro
maximo. A entrada dos gases no reator é feita na parte superior da cupula. A cupula
possui uma janela de inspe¢cdo com um vidro de boro silicato. O desenho

esquematico do reator é apresentado na Figura 18.
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Figura 18 — Desenho esquematico do reator.
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A exaustdo dos gases é feita no centro da base através de uma bomba
mecanica. O controle de pressdo no interior do reator € feito por uma valvula
borboleta controlada por um sistema eletrénico, através de um sensor de pressao
capacitivo. Na base também estdo posicionados os conectores do termopar, do
medidor de presséao e do ventil, além do suporte do eletrodo central.

A abertura do reator € feita por um cilindro pneumatico com 80 mm de diametro
de haste e 800 mm de curso total. A clpula é presa neste cilindro pneumatico por
cintas de aco, e € movimentada verticalmente.

Para este trabalho desenvolvemos um isolamento térmico para o reator. A
cupula do reator foi recoberta por uma camada de isolamento térmico de 1a de vidro
de 4 cm de espessura. Sobre a camada de isolamento foi fixada uma folha de
aluminio para proporcionar resisténcia mecanica e protecdo ao sistema de
isolamento térmico. O isolamento térmico proporciona uma menor perda de calor
nas paredes da cupula, otimizando o processo de aquecimento das pecas em

tratamento.

3.2 DESENVOLVIMENTO DA TELA ATIVA

Poucas informacfes sdo relatadas em artigos sobre as caracteristicas fisicas
das telas ativas utilizadas nos centros de pesquisa que publicam sobre o assunto.
Por este motivo foi necessario fazer uma pesquisa exploratdria das caracteristicas
geométricas de uma tela ativa que tivesse tamanho suficiente para ndo promover
imersdo em plasma nas pecas em tratamento e pudesse aquecé-las até a
temperatura de 500° C, pois desejamos que nossa pesquisa contribua com a
melhoria dos processos industriais de nitretagdo. Foram desenvolvidos 2 modelos de
gaiola catddica e 3 modelos de tela ativa até que se alcangasse uma verséo

satisfatoria.
3.2.1 Gaiolas Catodicas 120 e 220
Ambas as gaiolas catddicas 120 e 220 foram feitas com chapa de aco

inoxidavel AISI 304 de 2 mm de espessura. A primeira gaiola catddica desenvolvida

foi de 120 mm de diametro e 130 mm de altura, perfurada com furos de 18 mm de
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didmetro, montadas sobre isoladores de porcelana tipo roldana de 72 mm x 72 mm,

conforme a Figura 19.

Base do Reator Gaiola catédica Isoladores

Figura 19 — Gaiola catddica 120 montada no reator.

A Figura 20 apresenta um detalhe da montagem da amostra, colocada sobre
os isoladores com um termopar tipo K para medi¢céo de temperatura.

Termopar Isoladores Pecaem tratamento

Figura 20 — Detalhe da montagem da amostra nos isoladores.
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Nos ensaios realizados com esta gaiola a maxima temperatura que a peca
alcancou, depois de 2 horas de plasma na gaiola, foi de 340° C, utilizando-se a fonte
retificada de 6 kVA na poténcia maxima.

A segunda gaiola catédica desenvolvida foi de 220 mm de didmetro e 220 mm
de altura, perfurada com furos de 24 mm de didmetro, montadas sobre a mesa
principal conforme a Figura 21. A amostra foi montada sobre um isolador de
porcelana tipo roldana de 72 mm x 72 mm com um termopar tipo K acoplado para

medicao da temperatura.

Gaiola
Catddica

Mesa Principal

Termopar

Figura 21 — Gaiola catédica 220 montada no reator.

Nos ensaios realizados com a gaiola catdodica 220 a peca alcancou a
temperatura maxima de 370° C, depois de 2 horas de plasma na gaiola, em tenséo
flutuante. Nos ensaios com plasma na peca e na gaiola, a peca atingiu a
temperatura de 500° C apds 75 minutos de tratamento. Ambos os ensaios utilizaram
a fonte retificada de 6 kVA, na poténcia maxima.
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3.2.3 Tela Ativa Dupla 175

Com o objetivo de aumentar a area de plasma e, conseqlientemente, a
capacidade de aquecimento da tela ativa, desenvolvemos telas ativas duplas. A
primeira tela ativa dupla foi desenvolvida com chapa de ago inox AISI 304
expandida, com malha de 5 mm x 15 mm, com 1 mm de espessura. Possuia
didmetro interno de 155 mm e didmetro externo de 175 mm, altura interna de 170
mm e externa de 190 mm. Foram utilizados como espacadores parafusos de ago
inoxidavel AISI 304 bitola M4 com comprimento de 20 mm, e porcas M4. A tampa da

tela dupla foi confeccionada do mesmo material que a tela, conforme Figura 22.

Figura 22 — Foto da tela ativa dupla 175.

As amostras foram montadas em uma mesa de a¢o AlISI 1020 apoiada em um
tubo ceramico de alumina de 52 mm de diametro externo, 4 mm de espessura de
parede e 88 mm de altura, apoiado na mesa principal. Sobre este tubo foi apoiada
uma mesa auxiliar de ago AlISI 1020 retangular com bordas arredondadas de 60 mm
x 40 mm e 5 milimetros de espessura, onde foram apoiadas as amostras em
tratamento. A Figura 23 mostra a montagem do sistema de isolamento das amostras
para montagem com tela ativa dupla 175.
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Mesa auxiliar Pecas Isolador ~ Mesa principal

Figura 23 — Montagem para tela ativa dupla 175.

A Figura 24 apresenta o sistema montado com a tela ativa dupla 175, onde a

tela ativa foi montada sobre a mesa principal.

Mesa principal Tela dupla

Figura 24 — Sistema com tela ativa dupla 175.

Foram realizados ensaios com a peca isolada eletricamente e com fonte
retificada desenvolvida de 16 kVA ligada na tela ativa. As amostras atingiram a

temperatura de 500° C em 55 min.
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3.2.4 Tela Ativa Dupla 300

Como um dos objetivos deste trabalho € desenvolver um reator que consiga
nitretar pecas de dimensbGes muito maiores do que as amostras utilizadas nos
ensaios, foi necessério desenvolver uma tela ativa maior. A segunda tela ativa dupla
foi construida com chapa de aco inoxidavel AISI 304 expandida, com malha de 5
mm X 15 mm, com 1 mm de espessura, sem cobertura. Diametro interno de 280 mm
e externo de 300 mm, ambos com 200 mm de altura. Foram utilizados como
espacadores parafusos de aco inoxidavel AISI 304 bitola M4 com comprimento de
20 mm, e porcas M4. As amostras foram montadas sobre a mesa principal, isoladas
eletricamente do reator e da tela ativa. A Figura 25 apresenta a montagem das

amostras na mesa.

Mesa principal Amostras Termopar

Figura 25 — Montagem das amostras na mesa principal.

A tela dupla foi montada sobre isoladores de porcelana tipo roldana de 72 mm
X 72 mm. A Figura 26 apresenta a montagem da tela ativa dupla 300 sobre os

isoladores.
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Isoladores Tela ativa Termopar

Figura 26 — Montagem da tela ativa dupla 300.

As amostras atingiram a temperatura de 320° C em 42 minutos de tratamento,
guando abriu arcos entre tela e base do reator, provocando a queima de fusivel da
fonte. Isto demonstrou que o sistema de isolamento com isoladores de porcelana

nao teve efetividade para esta montagem.

3.2.5 Tela Ativa Dupla 245

A terceira tela dupla foi construida em formato cilindrico, com duas camadas
de chapa expandida de aco inoxidavel AISI 304 com malha de 15 mm x 5 mm,
espessura de 1 mm, com 215 mm de diametro interno, 245 mm de diametro externo
e 200 mm de altura, sem cobertura

Este sistema apresentou bons resultados de aquecimento. Utilizamos a fonte
retificada de 16 kVA para a tela ativa. Com a peca isolada sua temperatura atingiu
500° C em 79 minutos. Foi possivel verificar também que o aquecimento era
alcancado em tempos menores quando a peca estava ligada na fonte de poténcia
pulsada desenvolvida para este trabalho, como fonte de polarizagdo. Durante os
varios ensaios feitos com a tela dupla 245 ndo ocorreram arcos elétricos em

nenhuma configuragéo.
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Figura 27 — Tela dupla 245 montada na mesa.

A Figura 27 apresenta a tela dupla 245 montada na mesa. Esta montagem
foi a que melhor respondeu aos objetivos propostos deste trabalho, sendo a
escolhida para realizar os ensaios com tela ativa, com e sem tenséo de polarizacao

das amostras.

3.3 SISTEMAS DE MESAS

Como é necessario um o6timo isolamento elétrico entre as amostras, a tela ativa
e a carcaca do reator, desenvolvemos um sistema de mesas isoladas para as
montagens com tela ativa. No sistema desenvolvido que obtivemos os melhores
resultados, a tela dupla se apdia na mesa principal, que estd presa ao eletrodo

central por uma porca M14, conforme a Figura 28.
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Basedoreator  Mesaprincipal  Termopar

Figura 28 — Conjunto da mesa principal.

O eletrodo central é de aco AISI 1020, cuja extremidade inferior esta ligada no
polo negativo da fonte de poténcia (catodo), do lado de fora do reator, protegido
eletricamente da base do reator por um isolador de technyl com anéis de vedacédo
de celeron, que promovem também a vedacéo de gas e vacuo do sistema, conforme
a Figura 29.

-
Teladupla —> :
|

L _]

Mesa auxiliar —>{ )

Tuboisolante >E|

Mesa principal ———>_'n'_

Eletrodo central

1

Figura 29 - Desenho do sistema de mesas.
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O conjunto de suporte das amostras em tratamento € compreendido por um
tubo isolante de alumina de 52 mm de diametro externo, 4 mm de espessura de

parede e 88 mm de altura, apoiado na mesa principal, ilustrado na Figura 30.

Isolador ceramico

Figura 30 — Tubo isolador ceramico.
Sobre este tubo é apoiada uma mesa auxiliar de agco AISI 1020 com 105 mm

de diametro e 14,6 mm de espessura, onde sdo apoiadas as amostras em

tratamento, conforme a Figura 31.

Mesa principal Mesaauxiliar Amostras

Figura 31 — Amostras montadas na mesa auxiliar.
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O desenho esquematico da montagem do sistema para uso com tela ativa é

apresentada na Figura 32.

Teladupla————
~+——Plasma

Amostras = - Mesa Auxiliar
Fonte Principal - TuboIsolante
Fonte Auxiliar
[ _l'_ | : 1 E
! Ii
]
| H o

Figura 32 — Montagem com tela ativa.

A tensao de polarizacdo € gerada nas amostras e na mesa auxiliar através da
bainha do termopar, que é ligada no polo negativo (catodo) da fonte auxiliar.

Foto do sistema com plasma é apresentada na Figura 33.

)
¢
AA N
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Figura 33 — Sistema com plasma.
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3.4 FONTES DE POTENCIA

Para este experimento foram desenvolvidas duas fontes de poténcia: a fonte de
poténcia principal (retificada) de 16 kVA e a fonte de poténcia auxiliar (pulsada) de 6
KVA.

3.4.1 Fonte de Poténcia Retificada

A fonte de poténcia retificada recebe alimentacdo monofasica de corrente
alternada através de um transformador Variac que regula a tensédo de saida de zero
até a tensdo nominal de 220 V. A saida do Variac é ligada no primario de um
transformador isolador com relacdo nominal de 4 vezes. A saida deste é retificada
por uma ponte completa de diodos. O pdlo negativo da saida da ponte de diodos é
ligado no eletrodo central do reator, polarizando a mesa principal e a tela ativa, e o
pélo positivo é ligado na cupula do reator através de uma resisténcia limitadora de
corrente de 5 Q e 1 kW. A cupula é aterrada. A tensdo entre o eletrodo e o reator
varia de 0 a - 880 V, semi-senoidal, com frequéncia de 120 Hz. A Figura 34

apresenta o esquema elétrico da fonte de poténcia retificada.

Reator
] = _

VARIAC  Transformador Ponte Retificadora

B =imas

]

Figura 34 - Esquema elétrico da fonte de poténcia retificada.

3.4.2 Fonte de Poténcia Pulsada

A fonte de poténcia pulsada recebe alimentacdo monoféasica de corrente
alternada através de um transformador tipo Variac que regula a tenséo de saida de
zero até a tensao nominal de 220 V. A saida do Variac é ligada no priméario de um
transformador isolador com relagdo nominal de 3,2 vezes. A saida deste € retificada
por uma ponte completa de diodos. O poélo negativo da ponte de diodos € ligado no

eletrodo central do reator, ou na mesa auxiliar quando for utilizado para polarizagcao
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das amostras, e o positivo € filtrado por um banco de capacitores. A tensao
estabilizada é pulsada por um transistor IGBT que faz o chaveamento da corrente, e
ligada na cupula do reator através de uma resisténcia elétrica de 5 Q e 1 kW
limitadora de corrente. A tensao entre o eletrodo e o reator varia de 0 a -800 V,
pulsada em 11 kHz, com poténcia méxima de 6 kVA . A Figura 35 apresenta o

esquema elétrico desta fonte.

Resisténcia

T Chaveamento

Figura 35 - Esquema elétrico da fonte de poténcia pulsada.

VARIAC ~ Transformador Ponte Retificadora

3.5 MEDICAO DE TEMPERATURA

A temperatura da peca no processo de plasma € uma varidvel com controle
indireto, dependente principalmente dos parametros elétricos, como tensdo e
corrente elétrica. Sua amostragem € feita normalmente usando-se termopares e
mostradores digitais.

Neste trabalho a medicdo da temperatura nas amostras em tratamento é feita
utilizando termopares tipo K ligados a medidores eletrénicos com compensacéo de
junta fria. A isolacdo do termopar é feita por micanga de porcelana e tubo de vidro
pirex.

O erro maximo de um termopar tipo K é de aproximadamente 0,38 %, na faixa
de temperatura de — 275° a 1.260° C. Os medidores digitais com compensacao de
junta fria apresentam um erro menor que 0,5 %. Podemos considerar um erro
maximo menor que 1 % no conjunto termopar + mostrador.

Este erro pode ser considerado baixo, uma vez que variagbes de temperatura
desta ordem ndo influenciam consideravelmente no resultado final do processo
(TIER et al., 1998), (WOLFART JR, 2002). Entretanto, observa-se que a temperatura
indicada nos medidores digitais depende de como foi feita a montagem e a isolacéo

do termopar exposto ao plasma.
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Os termopares sdo montados na camara através de um passador isolador de
nailon, com vedacao para vacuo. Tubos de vidro pirex protegem a base da bainha
do termopar. Normalmente estes tubos de vidro possuem 1 mm de diametro a mais
do que o diametro da bainha do termopar, para evitar a geracdo de plasma na
bainha, e um comprimento que garanta a isolacao elétrica entre termopar e a base
do reator, uma vez que o termopar esta conectado na peca em plasma, a uma
tensdo negativa de centenas de volts em relacdo a base do reator. Nestes ensaios
utilizou-se termopares tipo K com bainha de inconel e diametro nominal de 1,5 mm e
tubos de vidro pirex com diametro interno de 2,5 mm.

Para constatar a influéncia da montagem dos termopares e seus elementos
isolantes na medicdo de temperaturas de pecas pelo processo de plasma, realizou-
se ensaios em plasma com diferentes configuracbes. A Tabela 2 apresenta as
configuragcdes usadas neste estudo.

Tabela 2 ConfiguracGes de montagens dos termopares.

Montagem Parametros

Totalmente  Termopares e vidros de mesmo tamanho e isolacao total com missangas.
isolados
Exposicdo da bainha em 2 termopares: T3 com 20 milimetros exposto ao
plasma préximo da junta quente e T4 com 80 milimetros exposto ao
plasma préximo da junta quente. T1 e T2: testemunhas.
Vidros Todos os termopares totalmente isolados. T1 e T2 com vidros grandes e
diferentes T3 e T4 com vidros pequenos.

Comprimentos Todos os termopares totalmente isolados. T1 e T2 com 400 mm de
diferentes comprimento e T3 e T4 com 600 mm de comprimento.

Bainhas
expostas

Para os ensaios foram utilizados quatro conjuntos de termopares e
mostradores e uma peca de aco ABNT 1020 retangular, com 50 mm de espessura,
100 mm de altura e 200 mm de comprimento. Uma configuracdo usou quatro furos
de 2 mm de diametro e 3 mm de profundidade, simétricos com relacdo ao centro da
peca, a aproximadamente 20 mm de distancia um do outro, na montagem que
verificara variagbes de temperatura devido ao isolamento, considerando a minima
variacdo da temperatura devido a posicdo dos termopares em relacdo a peca; e a
outra configuracdo usou 4 furos alinhados com o centro da peca, distantes 40 mm
um do outro, nas montagens que verificaram variagdes de medicdo em situacdes
menos favoraveis, levando em consideracgao diferentes posi¢cdes dos termopares em

relacdo ao centro da peca.
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Os mostradores de temperatura da marca INOVA, com compensagao de junta
fria, configurados para termopar tipo K, foram montados lado a lado conforme a

Figura 36.

Figura 36 — Montagem dos mostradores de temperatura.

3.5.1 Termopares Totalmente Isolados

Neste ensaio 0s 4 termopares iguais ficaram totalmente isolados do plasma

com isoladores de vidro de tamanhos idénticos e mesma quantidade de missangas.

A Figura 37 apresenta uma foto desta montagem.

N

Figura 37 — Termopares totalmente isolados.

Neste ensaio 0s quatro mostradores apresentaram temperaturas prc’)ximas

entre si durante todo o processo de aquecimento. As temperaturas de resfriamento
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foram coerentes com as temperaturas de aquecimento. A Figura 38 apresenta o
grafico de temperaturas em funcdo do tempo de processo. O aguecimento
representado pelas curvas crescentes de temperatura foi realizado sempre com

plasma. O resfriamento inicia logo que se extingue o plasma na peca, no tempo de 2
horas e nove minutos.
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Figura 38 — Grafico de temperaturas dos termopares totalmente isolados.

3.5.2 Termopares com Bainhas Expostas

Neste ensaio os termopares T3 e T4 ficaram com bainhas expostas ao
plasma proximo a pecga. T1 e T2 ficaram totalmente isolados do plasma. Os quatro
termopares sao idénticos com isoladores de vidro de tamanhos idénticos. A Figura
37 apresenta uma foto desta montagem.
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Figura 39 — Termopares com bainhas expostas.

Neste ensaio T1 e T2 apresentaram temperaturas préximas. T3 e T4 apresentaram
temperatura média 20 % maior que T1 e T2. A Figura 40 apresenta o grafico de
temperaturas dos termopares deste ensaio. Na regido X do gréafico foi desligado o plasma. A
partir deste ponto os 4 termopares apresentaram temperaturas de resfriamento

semelhantes, coerentes com as curvas de aguecimento dos termopares isolados T1 e T2.
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Figura 40 — Gréafico de temperaturas dos termopares com bainhas expostas.
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3.5.3 Termopares com Vidros Diferentes

Neste ensaio foram utilizados termopares idénticos, totalmente isolados do
plasma, com vidros de tamanhos diferentes. T1 e T2 com 240 mm de comprimento e
T3 e T4 com 200 mm de comprimento. Todos os vidros apresentam o mesmo
didmetro externo, diametro interno e mesmo material. A figura 41 apresenta uma

foto desta montagem.

Vidros maiores

/ Vidros menores

Figura 41 — Termopares com vidros diferentes

Os 4 termopares apresentaram temperaturas proximas entre si. As
temperaturas amostradas no resfriamento foram coerentes com as temperaturas de
aquecimento. A figura 42 apresenta o grafico de temperaturas dos termopares deste
ensaio. A regido Y do gréfico apresenta o aquecimento da peca devido a re
energizacdo do plasma na peca, apresentando novamente temperaturas de

aguecimento e resfriamento semelhantes entre os termopares.
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Figura 42 — Grafico de temperaturas dos termopares com vidros diferentes.

3.5.4 Termopares de Comprimentos Diferentes

Neste ensaio foram utilizados termopares com comprimentos diferentes
totalmente isolados do plasma. T1 e T2 com 400 mm de comprimento de bainha e

T3 e T4 com 600 mm de bainha. A Figura 43 apresenta uma foto desta montagem.

Figura 43 — Termopares de comprimentos diferentes.
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Os 4 termopares apresentaram temperaturas proximas entre si durante todo o

processo de aquecimento. A Figura 44 apresenta o grafico de temperaturas dos
termopares deste ensaio.
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Figura 44 - Grafico de temperaturas dos termopares de comprimentos diferentes.

Apo6s a andlise dos resultados chegou-se a conclusdo de que a exposicdo da
bainha do termopar ao plasma, proximo a junta quente, provoca diferencas de
medicdo de temperatura. Concluiu-se também que ndo ocorre diferencas de
medidas de temperaturas relevantes devido ao tamanho do termopar ou do vidro de
isolagdo. Estas diferengas n&o alteram significativamente as medidas de
temperatura.

Com base neste estudo foi definida a seguinte regra de isolagéo do termopar: a
isolacdo da bainha do termopar ao plasma, proximo a junta quente, deve ser feita
com micangas, sem frestas em relacdo a peca, em no minimo 30 mm de
comprimento, visando garantir a medicdo de temperatura coerente com a

temperatura real da peca.
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3.6 PARAMETROS ELETROMAGNETICOS

Nos ensaios com tensdo de polarizagdo a cupula e a tampa estdo ligadas no
potencial positivo das fontes e devidamente aterradas. A fonte de poténcia principal

(retificada) esté ligada tela dupla e a fonte de poténcia auxiliar (pulsada) esta ligada
nas amostras em tratamento, conforme a Figura 45.

+ /—\
Fonte
principal
—{—
Amostra
Tela Tela
_|_
Fonte -1— Reator
auxiliar _

Figura 45 — Esquema de ligacao das fontes de poténcia.

A diferenca de potencial maxima entre a tela dupla e o reator ocorre no pico da
senoidal da fonte principal (retificada), conforme a Figura 46. Esta fonte € ligada no
inicio do processo, gerando o plasma na tela dupla para aquecer as amostras em
tratamento e prover espécies nitretantes.

Fonte Principal Fonte Auxiliar

A

AV
]
]
]

Tensao

Tempo

Figura 46 - Gréfico das tensdes na tela dupla (fonte principal senoidal retificada) e nas

amostras (fonte auxiliar onda quadrada).



64

A fonte auxiliar é ligada somente durante o ciclo de nitretacdo, alterando os
campos eletromagnéticos gerados no interior do reator. Devido ao fato da tela dupla
ser aberta na parte superior, 0s campos eletromagnéticos gerados pelas fontes tem
papel fundamental no processo de nitretacdo com tensdo de polarizagédo
(INTRODUCING POWER SUPPLIES AND PLASMA SYSTEMS, 2001). Estes
campos eletromagnéticos sdo proporcionais as tensdes de cada elemento do
processo. Na Figura 47 temos uma representacdo esquematica dos vetores do
campo eletromagnético nas trés principais situacées de interesse para este trabalho.
Em (A) a tensdo elétrica na tela dupla é méaxima, formando plasma, e a tensdo
elétrica na amostra é zero. Em (B) as tensdes elétricas na tela dupla e na amostra
sdo de mesma intensidade. Em (C) a tensdo elétrica na amostra € maxima e a

tensdo na tela dupla é zero. Este ciclo é continuo e ocorre 120 vezes por segundo.
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Figura 47 — Campos eletromagnéticos. (A) tensédo elétrica maxima na tela dupla. (B) tensfes

elétricas de mesma intensidade. (C) tensao elétrica maxima na amostra.

O campo eletromagnético resultante determina o caminho dos ions formados
durante o processo de plasma. Espécies ibnicas positivas serdo atraidas por
potenciais elétricos negativos (BOGAERTS et al.,, 2002). Desta forma os campos
eletromagnéticos promovem o direcionamento de espécies N* ou Fe,N," tanto para
a tela dupla quanto para as amostras em tratamento. Para uma tensdo de
polarizacdo onde ndo ocorra plasma nas amostras, a deposi¢cdo destas espécies €
facilitada nas amostras em tratamento. O campo eletromagnético que facilita a
deposicdo de espécies nitretantes serd mais intenso quanto maior a tensdo de
polarizacdo, por isto tensdes de polarizacdo mais altas sdo mais eficazes.

Entretanto, para tensdes de polarizagdo muito altas, quando ocorre o plasma nas
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amostras, a bainha de plasma age como um escudo eletromagnético impedindo

maiores deposi¢des destes ions, diminuindo a camada nitretada (GUO; DU, 2019).

3.7 CONTROLE E MEDICAO DOS PARAMETROS DO PROCESSO

A Tabela 3 apresenta os parametros de pressédo, composi¢cao gasosa, tensao

na tela dupla, tensdo de polarizacdo, corrente, fator de trabalho, tempo e

temperatura, as unidades utilizadas e o equipamento utilizado para sua respectiva

medicao ou controle, conforme o caso.

Tabela 3 Parametros de processo.

Parametro Descricao Unidade Equipamento
presséo presséo de trabalho dentro do milibar mandmetro capacitivo
reator de nitretacdo
composicdo relagcdo em volume dos gases percentual de fluxémetro
gasosa presentes no reator nitrogénio e outros
gases
tensdo na  diferenga de potencial entre a volt fonte de potencia
tela tela e a clpula do reator
tensdo de  diferenca de potencial entre a volt fonte de poténcia
polarizacdo amostra e a clpula do reator
corrente corrente elétrica na tela ou na ampere fonte de potencia
amostra
fator de relacdo entre tempo de pulso e relagéo percentual fonte de potencia
trabalho de pausa de corrente elétrica
na fonte pulsada
tempo tempo de processo para minutos cronémetro
aguecimento, nitretacéo e
resfriamento da amostra
temperatura temperatura da amostra graus Celsius medidor eletrénico

durante o Processo

com termopar tipo K
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4 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL NOS TRATAMENTOS DAS AMOSTRAS

Este capitulo apresenta os procedimentos utilizados para a realizagdo dos
testes do sistema desenvolvido. Iniciando com a preparacdo das amostras,
descrevendo 0s principais parametros dos ensaios, a tensdo de polarizacdo, as
configuragbes das diferentes montagens dos ensaios a serem testados e o0s
processos e métodos de obtencdo dos resultados de caracterizacdo das amostras

tratadas, para avaliacdo dos testes.

4.1 PREPARACAO DAS AMOSTRAS

O material utilizado nas amostras foi o0 aco ASTM M2. A Tabela 4 apresenta
dados de composicdo analisados por espectrometria de emissao Otica obtidos
utilizando o equipamento Bruker Q2 ION. Os dados apresentados séo referentes as
médias das composi¢des de quatro amostras distintas na condicdo como recebida,
também estdo apresentadas as especificacfes para a composicado quimica segundo
a norma ABNT NBR/NM 116-1.

Tabela 4 Composicdo quimica das amostras (percentagem de massa).

C Si Mn Cr Mo V w Fe
Amostras 1,00 0,41 027 3,79 450 175 6,75 815
Minimo 0,95 0,20 0,15 3,75 450 1,75 550 -
ABNT Maximo 1,05 0,45 0,40 450 550 220 6,75 -

Fonte: Norma ABNT NBR/NM 116/1 (ABNT, 2005)

Foram utilizadas amostras cilindricas cortadas de barras de mesmo lote, com
diametro de 32 mm e 5 mm de altura, previamente temperadas em 6leo a 1.150° C
com triplo revenimento de 540° C 3 h cada, com dureza média de 64 HRC. A
preparacdo das amostras foi feita conforme o padrédo do Grupo de Pesquisa em

Engenharia de Superficies (GES) do Laboratorio de Transformacdo Mecanica
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(LdTM) da Universidade Federal do Rio Grande do Sul (UFRGS)(OLIVEIRA, 2017),
que segue a norma ASTM E3-1l 2017.

Antes de serem posicionadas, o interior do reator e as amostras foram limpas
com acetona. Em cada ensaio foram utilizadas duas amostras devidamente
preparadas para a nitretacdo, e um termopar tipo K foi acoplado em uma amostra

extra para medicao de temperatura.

4.2 PARAMETROS DE ATMOSFERA, TEMPO E TEMPERATURA

Nos ensaios realizados foi utilizado um fluxémetro de massa controlado pelo
maédulo MKS modelo 247D para a regulagem do fluxo da mistura gasosa de 76 % de
nitrogénio e 24% de hidrogénio, durante todo o tempo do ensaio (abertura de
plasma, aquecimento, tratamento e resfriamento). A mistura gasosa foi fornecida ja
preparada.

O controle de presséo foi realizado por um sistema MKS modelo 600, que
controla a presséao interna do reator através de uma valvula borboleta na admissao
da bomba de vacuo mecanica, retroalimentado por um sensor MKS capacitivo
modelo BARATRON. A pressdo de trabalho durante a nitretacdo em todos os
ensaios foi de 3 mbar. Inicialmente o reator foi evacuado até 0,05 mbar. Apdés 10
minutos nesta pressédo, o fluxo de gas foi aberto e a pressdo estabilizada em 0,5
mbar, para inicio do tratamento.

Os ensaios foram realizados em quatro horas, acrescidos dos tempos de
aguecimento até a temperatura de 500° C e resfriamento até temperaturas menores
que 80° C.

4.3 TENSAO DE POLARIZACAO

A tensao de polarizacéo determina o tipo de ensaio. A tensao de polarizacao
luminosa € quando a tensdo de polarizagdo gera plasma visivel nas amostras, e
tensdo de polarizagdo escura € quando a tensdo é o maior valor antes de

desenvolver o plasma visivel has amostras.
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Para a aplicacdo da tensdao de polarizacdo podem ser utilizadas fontes
retificadas ou pulsadas. As fontes pulsadas promovem um campo eletromagnético
mais favoravel para a deposicdo de ions nitretantes na superficie das pecas em
tratamento (HRBUD; ROSE; MEQMAN, 1997). Em todas as montagens deste
trabalho foram utilizadas fontes pulsadas para a aplicagcéo da tenséo de polarizacao.

4.4 MONTAGENS DOS ENSAIOS

A Tabela 5 apresenta os tratamentos e suas respectivas nomenclaturas. Foram
realizados ensaios em 4 horas em diferentes configuracdes: DCPN, ASPN, ASBBPN
e ASDBPN.

Tabela 5 Montagem dos ensaios

Configuracéo Nomenclatura
Direta convencional pulsada DCPN
Tela ativa sem tensao de polarizacao ASPN
Tela ativa com tensao de polarizacao luminosa ASBBPN
Tela ativa com tensao de polarizacdo escura ASDBPN

4.4.1 Montagem DCPN

No processo de nitretacdo convencional direta DCPN foi utilizado uma fonte
pulsada de 11 kHz. O esquema de montagem deste processo é mostrado na Figura
48. As amostras sdo montadas sobre a mesa principal que é polarizada através do
eletrodo central. O plasma é gerado nas amostras e a mesa principal durante todo o

processo de aguecimento e nitretacéo.

Amostras
Fonte Plasma
L1 | ik |
v |
i, Co ]
| 2

Figura 48 - Representacao esquematica do processo DCPN.
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A Figura 49 apresenta o grafico dos parametros dos ensaios da nitretacdo
DCPN. Inicialmente é realizado o vacuo de base de 5 Pa. Logo apoés o fluxo de gas
€ iniciado. O plasma é aberto com 200 Pa, com uma tensao proxima de 600 V. Logo
apos estabilizar o plasma ocorre o aumento de presséo para 300 Pa. Em 48 minutos
a temperatura das amostras atinge 500 °C. O processo de tratamento dura 4 h. Apos
este periodo a fonte é desligada extinguindo o plasma. As amostras sao resfriadas a
uma temperatura de 88 °C com fluxo de gas de 300 Pa. Apds 6h e 20 min. o fluxo de

gas é interrompido e processo é encerrado.
700 -

DCPN
600 - = -
——— Tensao elétrica na tela dupla (V)
- Temperatura da amostra (°C)
500 - — 1 —— Presséo dentro do reator (Pa)
5
S 400 -
o
1%
o
£ 300 -
200 A
100 l
O T T T T T T
0:00 1:00 2:00 3:00 4:00 5:00 6:00

Tempo (h)

Figura 49 — Gréfico das variaveis dos ensaios de nitretacdo direta DCPN.

4.4.2 Montagem ASPN

No processo de nitretagcdo com tela ativa ASPN foi utilizado uma fonte
retificada de 120 Hz. O esquema de montagem deste processo € mostrado Figura
50. As amostras séo colocadas sobre a mesa auxiliar que é montada sobre o tubo
isolante. A tela dupla é montada sobre a mesa principal que € polarizada através do

eletrodo central.
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Tela Dupla —» <+— Plasma
Amostr > ili
ostras e Mesa Auxiliar
< Tubo Isolante
Fonte

Figura 50 - Representacdo esquemaética do processo ASPN.

A Figura 51 apresenta o gréfico dos parametros dos ensaios da nitretacao
ASPN. Inicialmente € realizado o vacuo de base de 5 Pa. Logo apds o fluxo de gas &
iniciado. O plasma na tela dupla € aberto com 50 Pa, com uma tensédo proxima de
300 V. Logo apds estabilizar o plasma a pressao é aumentada para 300 Pa e a
tensdo para 500 V. Ap6s 104 minutos de plasma na tela a temperatura das amostras
atinge 500 °C. O processo de tratamento dura 4 h. ApOs este periodo a fonte é
desligada extinguindo o plasma. As amostras sao resfriadas a uma temperatura de
88 °C sem fluxo de gas, a uma pressdo de 10 Pa, mantendo-se a bomba de vacuo

ligada. Ap6s 6h e 8 min. a bomba de vacuo é desligada e processo é encerrado.

600
ASPN
500 - e —— Tensd&o elétrica na tela dupla (V)
—— Temperatura da amostra (°C)

400 - = Pressédo dentro do reator (Pa)
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‘w300
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100 -

0 — T T T T T T T T T T T

0:00 1:00 2:00 3:00 4:00 5:00 6:00 7:00 &:00 9:00 10:0011:00
Tempo (h)

Figura 51 - Gréfico das variaveis dos ensaios de nitretacao com tela ativa ASPN.
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4.4.3 Montagem ASBBPN

No processo de nitretagcdo com tela ativa ASBBPN foi utilizado uma fonte
principal retificada de 120 Hz e uma fonte auxiliar pulsada em 11 kHz. O esquema
de montagem deste processo € mostrado na Figura 52. As amostras sdo colocadas
sobre a mesa auxiliar que € montada sobre o tubo isolante e polarizadas pela fonte
auxiliar. A tela dupla € montada sobre a mesa principal que é polarizada através do
eletrodo central.

Tela Dupla —» 7 Plasma

1
Amostras | el

Fonte Auxiliar < Tubo Isolante

Fonte Principal \
\[ \ | : |
" A 1k

oy | (| [ e ;

| L

Mesa Auxiliar

Figura 52 - Representacdo esquematica do processo ASBBPN.

A Figura 53 apresenta o grafico dos parametros dos ensaios da nitretacdo
ASBBPN. Inicialmente é realizado o vacuo de base de 5 Pa. Logo apos o fluxo de
gas é iniciado. O plasma na tela dupla é gerado com 100 Pa, com uma tenséo
proxima de 450 V. Apds 25 minutos é gerado o plasma nas amostras. Logo apoés
estabilizar o plasma a pressao € aumentada para 300 Pa, a tensdo na tela dupla é
aumentada para 500 V e a tensdo nas pecas € aumentada para 500 V. Apés 71
minutos de plasma na tela a temperatura das amostras atinge 500 °C. O processo
de tratamento dura 4 h. Apos este periodo as fontes séo desligadas extinguindo o
plasma na tela dupla e nas amostras. As amostras sdo resfriadas até uma
temperatura de 88 °C com fluxo de gas decrescente até uma pressao de 50 Pa,
mantendo-se a bomba de vacuo ligada. Ap6s 11h a bomba de vacuo é desligada e

processo é encerrado.
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Figura 53 - Grafico das varidveis dos ensaios de nitretacdo com tela ativa com tensdo de

polarizacdo e plasma nas amostras ASBBPN.

4.4.4 Montagem ASDBPN

No processo de nitretacdo com tela ativa ASDBPN foi utilizado uma fonte
principal retificada de 120 Hz e uma fonte auxiliar pulsada em 11 kHz. O esquema
de montagem deste processo é mostrado na Figura 54. As amostras séo colocadas
sobre a mesa auxiliar que € montada sobre o tubo isolante e polarizadas pela fonte
auxiliar. A tela dupla € montada sobre a mesa principal que é polarizada através do

eletrodo central.

Amostras i

Fonte Auxiliar

Fonte Principal \

[ \ i

Mesa Auxiliar

A

A

Tubo Isolante

Figura 54 — Representacdo esquematica do processo ASDBPN.
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A Figura 55 apresenta o grafico dos parametros dos ensaios da nitretacao
ASDBPN. Inicialmente é realizado o vacuo de base de 5 Pa. Logo ap6s o fluxo de
gas é iniciado. O plasma na tela dupla é gerado com 50 Pa, com uma tensao
proxima de 330 V. Logo apoés estabilizar o plasma a pressao é aumentada para 300
Pa e a tensdo na tela dupla é aumentada para 500 V. Apds 80 minutos a fonte
auxiliar que gera a tensdo de polarizacdo nas pecas € ligada e regulada em uma
tensdo de 360 V. Apds 24 minutos a temperatura das amostras atinge 500 °C. O
processo de tratamento dura 4 h. ApOs este periodo as fontes sdo desligadas
extinguindo o plasma na tela dupla e eliminando a tensdo de polarizacdo das
amostras. As amostras sao resfriadas até uma temperatura de 88 °C com fluxo de
gas decrescente até uma pressédo de 50 Pa, mantendo-se a bomba de vacuo ligada.

Apés 10h a bomba de vacuo é desligada e processo é encerrado.
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Figura 55 - Grafico das variaveis dos ensaios de nitretagdo com tela ativa com tenséo de

polarizacdo sem plasma nas amostras ASDBPN
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4.5 PREPARACAO DAS AMOSTRAS TRATADAS

Apoés o tratamento as amostras foram recortadas em disco diamantado. As
partes menores foram embutidas em resina de alta resisténcia mecanica, para a
obtencdo da microscopia Otica da secdo transversal, microscopia eletrbnica de
varredura e do perfil de microdurezas.

As partes ndo embutidas foram utilizadas para medicdo da dureza superficial,
andlise da concentracdo de nitrogénio por GDOES e difracdo de raio - X. A Figura
56 apresenta uma imagem de amostras embutidas (acima) e amostras recortadas

ndo embutidas (abaixo), apés tratamento de nitretacdo a plasma.

Figura 56 — Preparacao das amostras apds tratamento.
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5 RESULTADOS E DISCUSSOES DOS TRATAMENTOS REALIZADOS

Neste capitulo apresentamos a caracterizacdo das amostras nitretadas nas
guatro diferentes configuracdes desenvolvidas: DCPN, ASPN, ASBBPN e ASDBPN.
Foram realizados Microscopias Oticas, GDOES, Perfis de Microdurezas e Difracbes
de Raio — X. Estes ensaios tem o objetivo de verificar a eficiéncia das diferentes
configuragbes desenvolvidos, nas condi¢cdes de processo de 4 horas a 500° C, 3
mbar de presséo de 76% N, + 24 % H,.

A Tabela 6 apresenta 0s processos, 0s métodos e os equipamentos utilizados

para a avaliacdo das camadas obtidas nas quatro diferentes montagens ensaiadas.

Tabela 6 Processos, métodos e equipamentos de avaliacao das camadas nitretadas.

Processo Método Equipamento
Microscopio otico OLYMPUS GX-51
aumento de 500x

Microscopia Gtica

Microscopia eletrénica de TESCAN Veja 3

Imagens por MEV

varredura
Perfil de composi¢éo quimica Perfil de GDOES LEKO GDS 750A
- Microdurémetro Vickers INSIZE ISH-TDV
Dureza superficial -
carga variavel 1000
Perfil de microdureza Microdurémetro Vickers INSIZE ISH-TDV
carga de 100g 1000
Fases formadas na camada Difratograma Rx radiacdo Philips X’Pert MDP
superficial Cu k(o)

5.1 MICROSCOPIA OTICA

Para obtencdo das microscopias 6ticas de secao transversal, as amostras
nitretadas foram cortadas, polidas e reveladas com Nital, dissolvido a 3% com tempo
de 10 segundos. Para os tratamentos DCPN e ASDBPN a camada de compostos
(camada branca, localizada na éarea mais superficial das amostras)
(MOHAMMADZADEH; AKBARI; DROUET, 2014) é observada. Abaixo da camada
de compostos estd a camada de difusdo (mais escura). Os tratamentos ASPN e

ASBBPN s0 apresentaram camadas de difuséo.
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O tratamento DCPN desenvolveu a camada nitretada total mais profunda. A
camada de compostos e a camada de difusdo podem ser observadas na Figura 57.
Resultados semelhantes foram encontrados em outros trabalhos com este mesmo
material (OLIVEIRA et al., 2017)(HACISALIHOGLU; YILDIZ; ALSARAN, 2017).

Camada de Compostos Camada de difuséo

Figura 57 - Microscopia 6tica de corte transversal da amostra nitretada - processo DCPN.
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O tratamento ASDBPN desenvolveu uma camada de compostos e camada
de difusdo um pouco menos profundas que DCPN, mas com valores bem maiores
do que os processos ASPN e ASBBPN, conforme a Figura 58.

Camada de Compostos Camada de difuséo

ASDBPN

Figura 58 - Microscopia 6tica de corte transversal da amostra nitretada - processo ASDBPN.
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O tratamento ASPN desenvolveu uma profundidade de camada nitretada
muito menor do que os tratamentos DCPN e ASDBPN, conforme a Figura 59, nao
apresentando a camada de compostos.

Camada de difusao

Figura 59 - Microscopia 6tica de corte transversal da amostra nitretada - processo ASPN.
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O tratamento ASBBPN desenvolveu a menor profundidade de camada
nitretada, consistindo apenas em camada de difusdo, conforme ilustrado na Figura
60.

Camada de difusao

Figura 60 - Microscopia Otica de corte transversal da amostra nitretada - processo ASBBPN.
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5.2 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA

Na microscopia eletrbnica de varredura da amostra tratada pelo processo
DCPN, apresentada na Figura 61, € possivel observar a matriz martensitica com
coloracdo mais escura e carbonetos primarios com aspecto esferoidal e mais claros
(AKBARI et al., 2010). Na regido mais afastada da superficie também é possivel
observar precipitacdes nos contornos dos graos, preferencialmente paralelos a
superficie (ROCHA, A. da S., 2000).

precipitacéo

carbonetos

superficie

- —— - ; R

WD: 13.54 mm SEM MAG: 6.01 kx | | VEGA3 TESCAN

Det: SE SEM HV: 30.0 kV 10 pm LAPROM

Figura 61 — Aspecto microgréafico da amostra nitretada — processo DCPN.



81

A Figura 62 apresenta a microscopia da amostra tratada pelo processo
ASDBPN, onde é possivel observar os carbonetos primarios ha matriz martensitica.
E possivel observar precipitagdes em contorno de grdos, em menor quantidade que
no processo DCPN. Nesta imagem e na anterior é possivel observar que a estrutura

na regido proxima da superficie é diferente da estrutura onde aparecem as

precipitacfes. Na camada de compostos ndo ocorrem as precipitacoes.

ASDBPN

precipitacao

carbonetos

superficie

WD: 14.78 mm ‘ SEM MAG: 5.92 kx | I VEGA3 TESCAN

Det: SE SEM HV: 30.0 kV 10 pm LAPROM

Figura 62 - Aspecto micrografico da amostra nitretada - processo ASDBPN.
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A Figura 63 apresenta a microscopia da amostra tratada pelo processo ASPN,
onde é possivel observar os carbonetos primarios na matriz martensitica. Neste
processo ndo se observam as precipitacdes em contorno de grdos e a estrutura

aparece semelhante em toda a imagem.

carbonetos

superficie

WD: 13.30 mm SEM MAG: 6.01 kx | | | VEGA3 TESCAN

SEM HV: 30.0 kV LAPROM

Figura 63 — Aspecto microgréafico da amostra nitretada - processo ASPN.
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A Figura 64 apresenta a microscopia da amostra tratada pelo processo
ASBBPN, onde é possivel observar os carbonetos primarios na matriz martensitica.
Neste processo também ndo se observam precipitacdes em contorno de gréo, e a

estrutura permanece com mesmo aspecto em toda a imagem.

ASBBPN

carbonetos

superficie

SR B ‘“‘~~h‘ T RRE ¥ e g T u ‘

WD: 14.04 mm SEM MAG: 6.40 kx | VEGA3 TESCAN

Det: SE SEM HV: 30.0 kV 10 pm LAPROM

Figura 64 — Aspecto micrografico da amostra nitretada - processo ASBBPN.
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5.3 PERFIL DE COMPOSICAO QUIMICA

O perfil de concentracdo de nitrogénio obtido pela andlise GDOES das
amostras € apresentado na Figura 65, para profundidades até 100 um e na Figura
66 € destacado o perfil inicial dos primeiros 4 um.
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Figura 65 — Perfil de concentra¢do de nitrogénio até 100 pm.
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Figura 66 — Perfil de concentracédo de nitrogénio até 4 um.
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Esses graficos demonstram que os tratamentos DCPN e ASDBPN tiveram
concentracdes de nitrogénio proximas a superficie da peca tratada maiores que 6%.

O tratamento DCPN apresenta uma profundidade maior na concentracédo de
nitrogénio acima de 3% em relagao ao processo ASDBPN, bem como uma camada
mais profuna de difusdo, chegando préxima a 100 ym, enquanto que no processo
ASDBPN a camada de difusédo néo ultrapassa uma profundidade de 80 um.

A resposta do tratamento ASPN, em termos de difusdo de nitrogénio, foi
pequena. Observa-se que a concentracdo de nitrogénio foi menor que 1% j& nos
primeiros 5 ym, sendo detectado nitrogénio em quantidades muito pequenas até
uma profundidade préxima a 50 ym.

O tratamento ASBBPN demonstrou pouca efetividade no processo de
nitretacdo. Apesar dos parametros de processo serem 0s mesmos que DCPN,
ASDBPN e ASPN, a camada de difusdo de nitrogénio ndo chega a 20 uym, com
concentragbes muito baixas, menores que 0,5 % para profundidades acima de 5 ym.

Os graficos apresentados na Figura 67 e na Figura 68 apresentam o perfil de

carbono para profundidades de 100 um e 4 uym, respectivamente.
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Figura 67 — Perfil de concentracédo de carbono até 100 pm.
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Figura 68 — Perfil de concentracédo de carbono até 4 um.

Em ambos os graficos é possivel observar uma descarbonetacdo inicial,
proxima a superficie, mais acentuada para os processos DCPN e ASDBPN.
Seguindo-se a este nivel minimo de carbono, tem-se um acrescimo da concentracao
de carbono, para novamente apresentar um reducao. Esta segunda reducdo ocorre
até o final da camada de difusdo. Quando a concentragdo de nitrogénio é muito
pequena, a concentracdo de carbono sobe, atingindo valores esperados para este
aco.

Observa-se que o processo DCPN tem o segundo pico de concentracédo de
carbono a aproximadamente 100 pm, enquanto que no processo ASDBPN o
segundo pico na concentragdo de carbono esta a uma profundidade de
aproximadamente 80 um, coerente com o decréscimo da concentragao de nitrogénio
para ambos 0S processos.

Os processos ASPN e ASBBPN s apresentam um pico de concentracédo de
carbono. No processo ASPN préximo a 50 um e no processo ASBBPN proximo a 20

um.
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5.4 DUREZA SUPERFICIAL

A dureza superficial das amostras tratadas foi estimada variando-se a carga
aplicada no micro durdmetro em pontos diferentes da superficie da amostra
utilizando-se um micro durémetro Vickers. Extrapolando-se as curvas da Figura 69
para uma carga imaginaria cada vez menor, obtém-se uma estimativa da dureza
superficial sem influéncia do substrato (SKONIESKI et al., 2008).

1800 -
—— ASDBPN
— DCPN
—— ASPN
—— ASBBPN

1600 -

1400 -

1200 -

1000 -

Dureza carga variavel (HV)

800

600 T

25 50 100 200 300 500 1000
Carga durémetro Vickers (g)

Figura 69 — Dureza superficial com carga variavel (HV)

Observa-se que as amostras tratadas pelos processos ASDBPN e DCPN
apresentaram durezas superficiais muito semelhantes, estimadas entre 1400 e 1600
Vickers, se considerarmos as médias e o0s desvios padrdo das medidas
apresentadas no grafico.

O processo ASPN indica uma dureza superficial proxima a 1200 Vickers e o

processo ASBBPN uma dureza superficial menor que 1000 Vickers.
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5.5 PERFIL DE MICRODUREZA

O perfil de microdureza foi medido com um microdurémetro, escala Vickers
com carga de 100 g, alterando a distancia da superficie da amostra. Devido a
limitacbes deste método, ndo foi possivel obter medidas de dureza para
profundidades menores que 20 um.

Os gréficos do perfil de microdureza das amostras nitretadas sdo mostrados na

Figura 70. Os tratamentos de nitretacdo para as amostras DCPN e ASDBPN
desenvolveram camadas com maior dureza e profundidade, ambas mantendo a
dureza acima de 1200 HVO,1 até 50 um de profundidade.

A amostra DCPN apresentou dureza proxima a 1000 HV0,1 em profundidades
superiores a 110 ym e a amostra ASDBPN apresentou dureza acima de 800 HVO,1
até 110 pm.

Observa-se que as amostras ASPN e ASBBPN n&o desenvolveram aumento

de dureza maiores que 850 Vickers.
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Figura 70 — Perfil de microdureza.
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5.6 DIFRACAO DE RAIO X

A difracdo de raio X foi feita utilizando um difratdmetro com radiagdo Cu Ka.
As condicbes para andlise dos dados foram: angulo de 26; de 5° até 75°; 0,05° por
segundo; fendas de meio grau; janela de 20 mm.

A Figura 71 mostra os padrfes de difracdo de Raio - X para as amostras

nitretadas pelos processos DCPN e ASDBPN, e M2 n&o nitretado.
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Figura 71 - XRD de DCPN, ASDBPN e M2 néo nitretado.
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Os picos da matriz apresentados em M2 nao nitretado correspondem a a-
Fe(C,M)-martensita, onde M se refere aos diferentes elementos de liga metélica
presentes na composicdo deste aco, e de carboneto MeC (MOHAMMADZADEH,;
AKBARI; DROUET, 2014)(GONZALEZ-CARMONA et al., 2018).

No tratamento DCPN é possivel identificar, além de a-Fe(C,M)-martensita e
carboneto MeC, a presenca dos nitretos de ferro e-Fe2,3N e y'-Fe4N, que séo
conhecidas como fases cristalinas duras que formam a camada de compostos. E
possivel também identificar a fase de carboneto VC (HACISALIHOGLU; YILDIZ;
ALSARAN, 2017).

No tratamento ASDBPN nao foi verificado a presencga de y’, sendo identificada
a presenga dos nitretos de ferro e-Fe2,3N, de a-Fe(C,M)-martensita e carbonetos
MesC e VC.

Os padrdes de difragcdo para as amostras ASPN e ASBBPN sao apresentados
na figura Figura 72. Observa-se que houve pouca variagdo nos picos de difracdo
apresentados para essas amostras nitretadas em relagcdo a amostra ndo nitretada.

No tratamento ASPN verifica-se um alargamento da base do pico de a-
Fe(C,M)-martensita, e leves deslocamentos dos picos de carboneto MsC.

No tratamento ASBBPN observa-se muito pouca variagdo de intensidade e
deslocamento dos picos de a-Fe(C,M)-martensita e de carboneto MsC, em relacdo

ao M2 nao nitretado.
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Figura 72 - XRD de ASPN, ASBBPN e M2 néo nitretado.

5.7 ANALISE DO PROCESSO DCPN

O processo DCPN apresentou os melhores resultados de nitretacdo, em
termos de profundidade de camadas. Isto pode ser verificado tanto na microscopia

Otica quanto no perfil de composi¢édo quimica de nitrogénio e de carbono.
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E observado na microscopia 6tica, na microscopia eletrénica de varredura e
no difracdo de Raios — X a formacdo da zona de compostos. Houve a formacéo de
nitretos de ferro e-Fe2,3N e y'-Fe4N (SOUSA, F. A. et al., 2020).

Observa-se no perfil de concentracdo de nitrogénio que a camada de difusao
atinge profundidades de até 100 ym, compativel com o segundo pico da curva de
concentragdo de carbono, que também acontece proximo aos 100 um para este
tratamento.

Este processo também apresentou as maiores durezas, seja na estimativa
pelo método da carga variavel, quanto no perfil de microdureza. Isto € compativel
com uma maior concentracdo de nitrogénio, bem como a presenca de nitretos de
ferro e-Fe2,3N e y'-Fe4N, observada na difracdo de Raio — X da superficie da
amostra tratada por este processo (GONZALEZ-CARMONA et al., 2018).

5.8 ANALISE DO PROCESSO ASDBPN

O processo ASDBPN apresentou os melhores resultados em termos de
profundidade de camada nitretada e durezas com tela ativa, apresentando uma
profundidade de camada de difusdo de aproximadamente 80 um.

E observado na microscopia 6tica, na microscopia eletrénica de varredura e
no difracdo de Raios — X a formacdo da zona de compostos, onde ocorreu a
formacéao de nitretos de ferro e-Fe2,3N.

Este processo apresentou durezas proximas as do processo DCPN, tanto na
estimativa pelo método da carga variavel, quanto no perfil de microdureza. Observa-
se que a curva obtida pelo processo ASDBPN esta acima da curva do processo
DCPN. Entretanto, na estimativa de dureza por carga variavel, uma reducao linear
da curva, considerando o desvio padrao amostrado, leva a um ponto na superficie
com menor valor do que o processo DCPN. O gréafico do perfil de microdureza indica
gue no processo ASDBPN a diminuicdo de dureza em funcdo da profundidade
ocorre de maneira mais linear do que pelo processo DCPN, sugerindo uma melhor
distribuicdo do nitrogénio na camada nitretada.

Um modelo de nitretacdo para o processo ASDBPN é proposto baseado no
campo eletromagnético gerado pelas fontes principal e auxiliar. O campo

eletromagnético gerado pela tela ativa enfraquece conforme a tenséo senoidal da
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fonte principal conectada a ela decai, e o campo eletromagnético produzido pela
fonte auxiliar na peca em um determinado momento € mais intenso que o da tela
ativa, atraindo para a amostra os ions que promovem a nitretacdo (HAGELAAR,;
OUDINI, 2011). Esses ions sédo gerados a partir do plasma na tela ativa e séo
dispersos dentro do reator. Assim, a concentracdo de nitrogénio na superficie da
peca € suficiente para uma boa resposta na adsorcdo e difusdo do mesmo na

amostra em tratamento (ICHIMURA et al., 2019). A Figura 73 mostra o esquema de

AN

P N,— N*

A

NNNNNN

tal modelo proposto.

Reator —

Tela Ativa

Amostras

T
ASDBPN

Figura 73 - Esquema de nitretacdo ASDBPN.

5.9 ANALISE DO PROCESSO ASPN

O processo ASPN apresentou pequena camada de nitretacéo, verificado tanto
pela pouca profundidade da camada apresentada na microscopia 6tica e no perfil de
composic¢ao quimica, quanto pelo pequeno aumento da dureza verificado no perfil de
microdureza e na estimativa da dureza superficial. Acredita-se que houve pouca
deposicao de nitrogénio na superficie das amostras durante o tratamento, devido as
amostras estarem distantes aproximadamente 100 mm da tela ativa. Desta forma a
maior parte das espécies nitretantes desenvolvidas na bainha de plasma néo

conseguiu interagir com as amostras, ou seja, hao ocorreu imersao em plasma.
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5.10 ANALISE DO PROCESSO ASBBPN

O processo ASBBPN apresentou a menor camada nitretada, verificada tanto
no perfil GDOES quanto na dureza superficial. A explicacdo para a pouca influéncia
da tela ativa neste processo se deve aos campos eletromagnéticos gerados pelo
plasma. As espécies nitretantes geradas pelo plasma na tela ativa ndo conseguem
atingir as amostras devido ao campo eletromagnético do plasma gerado na peca,
unico fornecedor de espécies nitretantes. A Figura 74 mostra o esquema deste
modelo. Nesse caso, a influéncia da tela ativa foi minima, demonstrando a
ineficiéncia do processo ASBBPN, ou seja, quando as tensdes de polarizacdo séo

altas o suficiente para gerar plasma na peca.

AN

Tgla o Ny— N*—
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Reator —

T
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Figura 74 - Esquema de nitretagdo ASBBPN.
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6 CONCLUSOES

Neste trabalho foram desenvolvidos sistemas de nitretacdo com e sem tela
ativa, sistemas de mesas para nitretacdo com tensao de polarizacdo e tela ativa e
fontes de poténcia retificada e pulsada, que promoveram excelentes resultados na
nitretacdo com tela ativa no processo ASDBPN, em relacdo ao processo ASPN.

No processo ASDBPN, a utilizacdo da tela ativa sem cobertura e tensédo de
polarizacdo sem plasma na amostra gerou condi¢des favoraveis para a nitretacéao,
alcancando resultados semelhantes a nitretagdo DCPN, entretanto sem estar sujeito
aos possiveis defeitos da nitretacdo direta. Os processos ASPN e ASBBPN
apresentaram profundidades de camadas muito pequenas em relacdo aos outros
dois processos.

Acredita-se que as principais contribuicées deste trabalho sejam:

o modelo de fonte de poténcia retificada desenvolvido, cuja construcdo é

relativamente simples, pode ser utilizado para gerar plasma na tela ativa;

e 0 modelo de fonte de potencia pulsada desenvolvido pode ser utilizado para a
polarizacdo das pecas em tratamento;

e 0 sistema de mesas desenvolvido pode ser utilizado para nitretacdo com tela
ativa e tensao de polarizacdo das pecas em tratamento;

e atensdo de polarizacdo deve ser alta, mas em valores que evitem a abertura de
plasma nas pecas, criando campos eletromagnéticos suficientes para direcionar
espécies nitretantes para a superficie da peca em tratamento;

e 0Ss campos eletromagnéticos gerados pela tensdo de polarizacdo da peca em
relacdo a carcaga do reator sdo mais intensos e efetivos devido ao fato de que a
tela ativa ndo possui tampa (cobertura), fazendo com que a diferenca de
potencial entre as pecas em tratamento e a carcaca sejam mais elevadas e
proporcionem melhor direcionamento de espécies nitretantes para a superficie da
peca;

e tensdes de polarizacdo que geram plasma nas pecas em tratamento evitam a
deposicdo de espécies nitretantes geradas na tela ativa na superficie destas
pecas em tratamento, sendo ineficientes.

e 0 processo ASDBPN desenvolvido proporciona uma profundidade de camada

proxima da camada conseguida pelo processo DCPN, sem estar sujeito aos
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possiveis defeitos da nitretacdo direta, além de menores tempos de processo
comparados a nitretacdo ASPN, baixo impacto ambiental comparado a nitretacao

em banhos de sal e alta seguranca comparado a nitretagcédo gasosa.
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7 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Acreditamos que este trabalho contribui para o desenvolvimento da tecnologia
de nitretacdo a plasma de uma maneira geral, e nitretacdo a plasma com tela ativa
de uma maneira mais especifica. Este € um campo que estd em evolucdo e
sugerimos que trabalhos futuros possam melhorar nossa compreensdo dos
processos que ocorrem na nitretacdo com tela ativa. Para tanto sugerimos 0s
seguintes trabalhos de pesquisa futuros:

e 0 estudo dos campos eletromagnéticos criados durante o processo ASDBPN,
buscando compreender melhor os fluxos de espécies nitretantes durante o
processo;

e averificagdo do comportamento de outros agos no processo ASDBPN;

e promover ensaios com outras tensdes de polarizacdo no processo
ASDBPN a fim de verificar a influéncia da tenséo de polarizacao, sem plasma
nas pecas em tratamento, na geracdo das camadas de nitretos obtidas por

este método.
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