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Resumo. O ferro fundido nodular austemperado (FFNA) se apresenta como uma op¢do aos agos
cementados em componentes como engrenagens. Uma das opgoes para melhorar a resisténcia a fadiga
de contato de diversos materiais sdo os tratamentos termoquimicos. Estes tratamentos atuam no
sentido de criar uma camada com alta dureza e grande resisténcia ao desgaste na superficie de
contato. Dentre os processos termoquimicos citados na literatura a nitretagdo se apresenta como uma
excelente opgdo. Neste trabalho avaliou-se o efeito da nitretagdo a plasma do (FFNA) em diferentes
condigoes de tempo e temperatura, utilizando-se caracterizagdo microestrutural e diferentes formas de
medidas de dureza (Brinell, dureza Vickers da matriz bainitica e da camada de difusdo e dureza
Martens da camada de compostos). Os resultados mostraram que o tempo de nitretagdo, entre 2 e 4 h,
afetou pouco as propriedades estudadas do FFNA. Por outro lado, a dureza da matriz foi bastante
sensivel a mudangas de temperatura nas faixas entre 350 e 450°C, o que pode modificar o desempenho
final do componente quanto ao desgaste por fadiga de contato.
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1. INTRODUCAO

Os ferros fundidos nodulares austemperados t€ém sido regularmente utilizados desde meados dos
anos 70 por grandes industrias do setor automotivo, General Motors, BMW, Renault, FIAT, entre
outras [Magalhdes e Seabra”]. O uso do FFNA em componentes mecanicos, neste setor, tem oferecido
algumas vantagens quando comparado aos agos, tais como: baixa densidade e redu¢do do nivel de
ruidos. Outra vantagem ¢ combinar baixo custo com niveis de deformagdo comparaveis a de algumas
classes de ago de alta resisténcia. No caso dos FFNA ha ainda uma combinac¢ao entre tenacidade e
dureza, relacionada com uma microestrutura de matriz ausferritica com nddulos de grafita
uniformemente distribuidos [Carrefio et al.”].



O nome ausferrita, dado a microestrutura dos FFNA, (fina estrutura bainitica composta de ferrita
lamelar e austenita), foi proposto por Kovacs (1990) apud Lin et al.”’ com o propdsito de distinguir esta
da estrutura bainitica presente nos agos.

Nos ultimos anos, os ferros fundidos nodulares austemperados tém substituido acos cementados
para a fabricagdo de engrenagens. Usualmente, engrenagens de transmissao estdo sujeitas a elevados
carregamentos ciclicos e ao desgaste por fadiga de contato, principal causa de sérios danos superficiais,
tais como pitting ¢ spalling. Estes danos sdo o resultado da formacdo de trincas na superficie ou na
subsuperficie, que sdo propagadas pelos repetidos ciclos de carregamento [Glodez (1999); Aldfredsson
(2000) apud Medeiros et al.*].

Tratamentos termoquimicos podem ser empregados para melhorar a resisténcia ao desgaste do
FFNA. Conforme Vatavuk (1997) apud Medeiros et al.), o processo de nitretagdo tem fornecido uma
boa combinagdo entre a tenacidade da matriz ausferritica com uma alta resisténcia ao desgaste da
camada de compostos conferida por este tratamento.

Nas temperaturas de nitretagdo, pode ocorrer queda na dureza da matriz, uma vez que este
tratamento de superficie é realizado posteriormente a austémpera [Giampietri et al.”’]. Nesse sentido, a
adi¢do de elementos de liga, que favorecam a precipitagdo concomitante ao tratamento de nitretagao,
tais como cobre e molibdénio, pode evitar a queda de dureza da matriz, como apresentado por Ordoies
¢ Sinatora®.

Utilizando o processo de nitretagdo a plasma, buscou-se neste trabalho determinar pardmetros
(tempo e temperatura) onde possa ser obtida uma camada de compostos com a menor modificagdo das
propriedades mecanicas do FFNA.

2. MATERIAIS E METODOS

As amostras utilizadas neste trabalho foram obtidas de uma barra de ferro fundido nodular
produzida por fundi¢do continua. Esta barra foi austenitizada a 910 °C por 1,5 hora e em seguida foi
austemperada, em banho de sais, a 290 °C por duas horas e entdo resfriada ao ar. A composi¢do
quimica esta apresentada na Tabela 1.

Tabela 1. Composi¢do quimica (% em massa).
C Si Mn P S Cr Cu Mo Mg

3,71 2,54 0,18 0,065 0,01 0,031 0,72 0,186 0,038

As amostras a serem nitretadas tiveram suas dimensdes e método de obtengdo apresentados na
Figura 1.
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Figura 1. Etapas para obten¢ao das amostras a serem nitretadas.




A Figura 2 mostra a diferenca no tamanho dos nédulos na regido proxima a borda. Esta diferencga
pode ser atribuida a maior taxa de resfriamento que ocorre da extremidade para o nicleo da barra. Esta
regido, de aproximadamente 6 mm, foi desconsiderada para as analises realizadas neste trabalho.
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Figura 2. Imagem obtida por microscopia optica (MO) da regido do FFNA de tamanho de no6dulo
menor, proxima a borda de resfriamento, desprezada para analises.

Apbs o corte da barra, as amostras foram submetidas a uma preparagdo metalografica convencional
anteriormente aos tratamentos de nitretagdo, até um acabamento equivalente ao da lixa de grana #1200.
O tratamento de nitretacdo foi realizado em um reator de plasma, que opera em condigdes laboratoriais
e utiliza uma fonte de corrente pulsada, com um controlador PWM [ing. Pulse Width Modulation]. O
procedimento para a nitretagao esta ilustrado na Figura 3.
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Figura 3. Fluxograma com as etapas para nitretacao a plasma.

As amostras foram identificadas com letras (A, B, C, D e E) para cada uma das condicdes estudas,
(Figura 4).
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Figura 4. Identificacdo dos pontos estudados.

Realizada a nitretacdo, as amostras foram cortadas (LABOTOM — disco 31 TRE), embutidas e
preparadas seguindo praticas metalograficas convencionais (polimento até pasta de diamante de 1 pwm)
para posteriores caracterizagoes.

Foram observadas as se¢des transversais e longitudinais ao raio das amostras. A microestrutura das
amostras foi revelada utilizando-se microscopia optica (MO), (CARL ZEISS, NEOPHOT 32), com
auxilio de um aplicativo analisador de imagens, (IMAGE PRO-PLUS) e por microscopia eletronica de
varredura (MEV).

Medidas de dureza na escala Brinell (HBW 2,5/187,5), média de cinco pontos, para caracterizar a
dureza no nucleo da macroestrutura e na escala Vickers (HV 0,05), média de trinta pontos, para a
dureza no nucleo da microestrutura.

A dureza da camada de difusdo foi analisada na escala Vickers HV 0,05 em pontos distantes da
superficie de 15, 25, 50, 100, 200 ¢ 500 um. Em cada posi¢do obteve-se um valor médio
correspondente a cinco medidas. Através de métodos estatisticos, teste “F” e teste “T”, com nivel de
significancia de 95 %, foram comparados os valores de dureza em cada ponto até que um desses fosse
igual ao valor médio no ntcleo da matriz. A quantificagdo da camada de compostos foi realizada
utilizando-se MEV, sendo que os valores apresentados correspondem a uma média de cinco medidas.

Foram realizadas indentagdes de topo num equipamento instrumentado, FISCHER HV100, de
penetrador Vickers, utilizando-se uma carga de 10 mN. Esta carga de ensaio possibilitou que a
profundidade de penetracdo ndo ultrapassasse 10 % do valor determinado para a espessura da camada
de compostos. Usualmente com esta relacdo assume-se que as propriedades do substrato ndo interferem
na medida de dureza da camada superficial [Bhattacharya e Nix”].

Os valores de dureza obtidos neste tipo de ensaio serdo apresentados na escala Martens [ISO
14577-1®] e as médias correspondem a uma série de 30 medidas.

3. RESULTADOS E DISCUSSOES

3.1. Caracterizacao do FFNA sem Tratamento
A Figura 5 apresenta a estrutura tipica do FFNA e algumas de suas principais caracteristicas
analisadas.



a) macroestrutura por MO. b) microestrutra; ataque com Nital 3% por MO.
=>% de nodulos = 13,6 =>»bainita inferior
=>»dureza Brinell HB 2,5/187,5 =362 + 12 =>»dureza Vickers HV 0,05 = 508 + 28

Figura 5. Caracteristicas analisadas do FFNA conforme recebido.

3.2. Evoluciao na Dureza da Matriz

Verificou-se que a variavel ‘temperatura’ foi significante, ou seja, apresentou influéncia na
modificagdo da dureza do ntcleo do FFNA. Por sua vez, a varidvel ‘tempo’ nao foi significante dentro
dos niveis estudados. As Figuras 6 e 7 mostram as curvas de nivel para a variavel de resposta ‘dureza’
em funcdo das variaveis de controle ‘tempo’ e ‘temperatura’. Estas curvas formam uma superficie de
resposta com um coeficiente de correlagdo de 95,6 %.
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Figura 6. Superficie de resposta para a dureza o Figura 7. Superficie de resposta para a dureza no
nucleo da microestrutura (HV 0,05). nucleo da macroestrutura (HBW 2,5/ 187,5).

A Tabela 2 apresenta os valores médios de dureza para cada uma das condicdes estudadas. Estdo
apresentados também, para efeito de comparacdo, os valores médios de dureza do FFNA sem
tratamento superficial.



Tabela 2. Comparacao entre os valores médios de dureza do FFNA antes e apos nitretagao.

AMOSTRAS média (kgf/mm*)  diferenca (%)

S.T* HBW 2,5/187,5 362+ 12
HV 0,05 508 + 28

A 34540 5

419 +21 25

b 363 40 0

447+ 22 17

c 33147 9

407 + 23 28

B 306+ 0 15

363 22 40

. 28540 21

349 + 27 44

*S.T = sem tratamento

A diferenca entre os valores médios de dureza Brinell do FFNA sem tratamento com aqueles
nitretados nas condi¢des A e D ndo ¢ significativa (a=95 %). Os resultados da Tabela 2 mostram que,
independentemente da condi¢do de tratamento analisada, os valores obtidos de microdureza foram
sempre maiores que os valores de dureza Brinell. Considerando o efeito de escala no ensaio de dureza
[Li et al.”’], este seria um resultado esperado. Entretanto, para o material analisado, apenas este efeito
nao ¢ suficiente para explicar as diferengas encontradas.

Uma possivel explicagdo pode ser dada com auxilio da Figura 8, que ¢ uma representacio
esquematica das diferentes regides de deformacdo resultantes da acdo de um penetrador agudo
[Giannakopoulos e Suresh!”]. Nesta Figura estdo apresentados, de forma esquematica, nodulos de
grafita, nas diferentes de regidoes de deformacao.
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Figura 8. Diferentes regides de deformagao sob a agao de um indentador.

As forgas envolvidas no ensaio de dureza Brinell deformam uma grande area quando comparadas
aquelas produzidas na microestrutura num ensaio Vickers HV 0,05. Assim, as possiveis alteracdes da
microestrutura, ocasionadas pelo coalescimento de precipitados e carbonetos, tornam-se menos
significativas por estar sendo uniformizadas em uma maior area, bem como qualquer efeito devido a

presenga dos nédulos de grafita, que possuem modulo de elasticidade muito menor que o da matriz
metalica.



Nas condigoes de tratamento B, C e E, a reducdo na dureza pode ser atribuida a um possivel
coalescimento de precipitados e carbonetos, embora ndo tenha sido possivel a observacdo de
modifica¢des microestruturais.

3.3. Camada Nitretada

Os parametros para a nitretacdo a plasma utilizados neste estudo possibilitaram a forma¢ao de uma
camada nitretada com espessura que varia entre 51 a 204 um, sendo que a maior parcela ¢ relativa a
camada de difusdo. A Figura 9 apresenta um gradiente tipico de dureza (para a condi¢do B) em funcao
da profundidade a partir da superficie. E esperado que o gradiente de composi¢do quimica do
nitrogénio obedeca a relagdes semelhantes ao observado com o gradiente de dureza [Toro""].
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Figura 9. Perfil de microdureza para camada de difusao da amostra B (450 °C / 2 horas).

Em todos os experimentos obteve-se o endurecimento superficial, proveniente da introducio de
nitrogénio no substrato. A Tabela 3 apresenta os valores de espessura de camada de compostos formada
em cada experimento.

Tabela 3. Valores de espessura de camada de compostos.
Amostra  Espessura (um)

1,4+0,1

2,2+0.3

4,1+0,1

4,0+0,2

4,7+0,2

mw Qo >

Os valores de espessura determinados para as amostras A e D (tratadas a 350 °C) sao
estatisticamente semelhantes, assim como os valores obtidos para as amostras C, B e E (tratadas a 450
°C). Estas semelhangas mostram que para a formacgdo da camada de compostos somente a temperatura
de tratamento teve influéncia.

A Figura 10 mostra a superficie de resposta para a espessura da camada de compostos em funcao
do tempo e da temperatura de tratamento.
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Figura 10. Espessura da camada de compostos.

Pode-se verificar que, para alcangar espessuras de compostos superiores a 1,4 pm, foi necessario
trabalhar com temperaturas superiores a 350 °C. Obteve-se para a superficie de resposta adotada um
coeficiente de correlacao de 75,5 %.

3.3.1. Indentacoes de Topo
A Tabela 4 apresenta os valores médios de dureza Martens para a camada de compostos.

Tabela 4. Valores médios de dureza Martens da camada de compostos.
CONDICAO HM (MPa)

5500 + 1000

4400 £ 1000

4400 £ 1000

4000 £ 1000

4200 £ 1000

mw g >

Os resultados mostram que ndo hé diferenca entre os valores obtidos nas diferentes condi¢des de
nitretacao estudadas.

Chama a atencdo o grande coeficiente de variacdo dos resultados de dureza apresentados na Tabela
4. Esta dispersdo pode estar associada aos seguintes fatores:

=>» Interferéncia das propriedades da grafita na dureza da camada: como pode ser visto na Figura
11, a grafita esta presente mesmo nesta regido, fazendo com que nao haja camada de compostos em
torno desta regido, ou seja, a camada nao esta uniformemente distribuida nestas regides e;

=> Relagdo entre os valores de rugosidade da superficie e valores de profundidade maxima
atingidas nos ensaios: como as amostras foram preparadas ate acabamento equivalente ao da lixa grana
#1200, a camada de compostos pode ainda ter refletido este acabamento. A ISO 14577-1® recomenda
que a rugosidade media Ra seja pelo menos 20 vezes menos que a profundidade maxima de penetragdo
atingida nos ensaios, de modo que ndo haja interferéncia suficientemente grande deste fator nos
resultados. Como houve a preocupacdo de ndo haver interferéncia do substrato nas medidas (relagao
com valores da Tabela 3), provavelmente a relagdo sugerida pela norma entre Ra e a profundidade
maxima ndo pode ser obedecida.
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Figura 11. MEV da camada d compostos sobre 0 FFNA. Amostra E (450 °C / 4 horas).
4. CONCLUSOES

As diferentes condicdes estudadas para a nitretacdo a plasma do FFNA possibilitaram as seguintes
conclusodes:

=> Possibilidade em obter uma camada nitretada em temperaturas iguais ou superiores a 350 °C.

= O tempo de tratamento superficial ndo teve influéncia sobre a formagdo da camada de
compostos, bem como sobre os valores de dureza do FFNA.

= Em todos as condigdes experimentais obteve-se camada de difusdo e de compostos, sendo que a
maior camada de difusdo e de compostos foram obtidas para as condi¢gdes estudadas na temperatura de
450°C, embora para esta temperatura os valores de dureza da matriz tenham sido bastante afetados.

Trabalhos futuros serdo realizados com o objetivo de avaliar qual das condi¢des de nitretagdo
estudadas apresenta melhor resisténcia ao desgaste por fadiga de contato.
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Abstract. The austempered ductile iron (ADI) is becoming as an alternative material to cemented steel
for components as gears. An option to improve the resistance the rolling contact fatigue of diverse
materials is through thermochemical treatments. These treatments create a layer with high hardness
and wear resistance in the contact surface. Among thermochemical processes cited in literature the
nitriding appears as an excellent option. In this work the effect of the plasma nitriding of (ADI) in
different conditions of time and temperature was evaluated by means of microstructural
characterization (composite and diffusion layer), and by many kinds of hardness test: Brinell, Vickers
hardness of bainitic matrix and diffusion layer, and Martens hardness of composite layer. The results
showed that the time of nitriding treatment, between 2 and 4 h, did not influenced the evaluated
properties of ADI. On the other hand, the hardness of matrix was very affected by the nitriding
temperature for the range between 350 and 450°C, which can modify the performance of the
component subjected to contact fatigue wear.

Keywords: Plasma nitriding, rolling contact wear, austempered ductile iron (ADI).



