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Resumo

Neste trabalho sdo apresentados os resultados das medidas de rugosidade em ferro puro
sinterizado, tratados por nitretacéo gasosa e por plasma. As amostras foram analisadas utilizando
um rugosimetro com apalpador mecanico e a topografia foi observada através do microscopio
eletronico de varredura (MEV). A rugosidade foi medida, antes e ap0s a nitretacdo das pegas, e
correlacionada com o selamento dos poros superficiais. Os resultados mostram que a rugosidade
existente antes do tratamento esta diretamente relacionada com a faixa granulométrica do p6
utilizado, crescendo com o aumento da granulometria. Como resultado da formac&o de nitretos na
superficie do sinterizado apds o tratamento de nitretacdo, tem-se um aumento na rugosidade
meédia, sendo mais elevada na nitretacdo gasosa devido ao menor selamento dos poros.
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1. INTRODUCAO

Na superficie das pecas obtidas através da metalurgia do pé ocorre normalmente uma
grande quantidade de poros. A quantidade de poros e o tamanho dos mesmos influem
diretamente sobre as propriedades do sinterizado, sendo a porosidade normal mente um fenémeno
indesgado especialmente para as aplicagOes estruturais. Para melhorar o desempenho,
tratamentos superficiais como a nitretaco e a nitrocementacdo séo normalmente utilizados em
acos sinterizados para diminuir o efeito negativo dos poros, conforme mostrado em recente
trabalho por Maliska et al.(1998). A rugosidade da peca é uma propriedade relacionada com a
superficie e é dependente do processo de conformagdo, da granulometria do po utilizado, das
condi¢des de sinterizacdo e do tratamento superficial. A porosidade, (quantidade e morfologia),



existente em pecas de ferro fabricadas por metalurgia do pd foram correlacionadas a
granulometria por Ledoux et al.(1988). A rugosidade depende também do tratamento
termoquimico realizado, devido as modificacfes nas propriedades fisicas e quimicas da superficie
da peca. Com o tratamento superficial de nitretagdo ocorre uma diminuicao efetiva na quantidade
de poros conforme recentemente demonstrado por Oliveira, (1998). Os nitretos se formam
também nas bordas dos poros e dependerd do tamanho destes para que fiquem totalmente
preenchidos e se tenha o selamento total da peca sinterizada.

Neste trabalho € avaliado o efeito dos tratamentos superficiais de nitretacéo por plasma e
gasoso sobre a rugosidade de amostras sinterizadas de Fe puro. Foram correlacionadas
granulometria do pé e arugosidade das pegas.

2. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL
2.1 Obtencdo das Amostras

Foram produzidas amostras de ferro puro (p6 de ferro 1000B da Hoeganaes + 0,6% de
estearato de Zn ) por compactacdo uniaxial de duplo efeito, com 10 mm de didmetro e 11 mm de
atura. Com a finalidade de obter-se amostras com tamanho de poros e rugosidade superficial
diferentes o p6 foi separado por peneiramento em fragdes. Obteve-se cinco grupos de pos com
distintos tamanhos de particulas, (tabela 1). Todas as amostras foram compactadas com igual
pressdo (600 MPa). Como consequiéncia do uso de pos com tamanhos de particula diferentes,
obtém-se poros com tamanhos distinto e com rugosidade diferente para as diversas faixas de po
utilizadas.

Tabela 1: Distribuicdo do tamanho de particulas.

Variavel Distribuicdo em tamanho (um)
T1 <45
T2 45< <75
T3 75< @< 150
T4 @= 150
T5 P4 ndo peneirado

A sinterizacdo foi realizada em forno de laboratério cujo ciclo incluiu a retirada do
lubrificante a 500 °C durante 0,5 h e a sinterizagdo durante 1h a 1150 °C em atmosfera de
hidrogénio comercial com razéo de aquecimento e de resfriamento de 10°C/min. Apés a
sinterizacdo foram efetuadas medidas de rugosidade.

2.2 Nitretacdo das Amostras

Antes de redlizar o tratamento de nitretacdo as amostras foram limpas com acetona em
ultra-som, durante 15 min. A nitretagdo por plasma foi realizada em um reator de laboratorio,
com camara de ago inox ABNT 310, controle de temperatura, pressdo, tensdo e do fluxo da
mistura conforme descrito por Maliska et al.(1995). ApGs colocar as amostras no reator removeu-



se 0 ar da camara (véacuo = 10 Torr) e aplicou-se uma descarga de hidrogénio puro, durante 20
min, afim de remover eventuais contaminantes residuais da superficie. As amostras foram, entao,
nitretadas por plasma sob fluxo constante de uma mistura nitretante composta de 75% N, e 25%
H». O hidrogénio presente na mistura, além de eliminar a formagdo de arcos durante o tratamento
confere caracteristicas redutoras a atmosfera, conforme mostrado por Maliska et al.(1995). As
condic¢des de nitretacdo foram as seguintes. temperatura 540 °C; presséo 3,0 Torr; tempo de 2,0h;
voltagem de 440-470V.

A nitretac8o gasosa foi realizada com equipamento descrito por Angioletto (1998). Apos
colocar as amostras no reator foi feita a remocado do ar por aplicagdo de um fluxo de NH3 por 30
minutos. A seguir as amostras foram nitretadas sob fluxo constante de NH3 e o controle do fluxo
é feito por borbulhador. Os parémetros de tempo e temperatura foram semelhantes aqueles
descritos para o plasma, e a pressdo de 1 atm.

2.3 Caracterizacdo das amostras e andlise da rugosidade e por osidade:

A andlise da rugosidade foi realizada utilizando-se um rugosimetro Perthen com
apalpador mecanico. A trajetéria de apalpamento (LT) foi de 5,6 x 10°m; 4x10°m de trgjetdria
de medida padréo (LM) e amplitude vertical (VB) de 62,50 ym. Foi utilizado filtro gausiano (GS)
e o limite de comprimento de onda (LC) 8 x 10-4m. O nimero de medidas por superficie foi 128.

As andlises da microestrutura das amostras apés sinterizacdo e apos nitretacdo foram
realizadas por microscopia otica (Carl Zeiss - Neophot 30) e microscopia e etronica de varredura
(Philips XL30), auxiliada por microsonda de raios-X de comprimento de onda dispersivo
(EDAX). A quantificagdo da porosidade superficial da amostra foi realizada a partir de imagens
da superficie obtidas com o detector de elétrons retroespalhados (ER), no microscopio eletrénico
de varredura (MEV), e com o programa de andlise de imagens (AnalySIS). Foram obtidas 10
imagens da superficie em cada amostra e, posteriormente, analisadas e quantificados os poros
pelafragdo em érea. Os resultados so médias aritméticas destas imagens.

3. RESULTADOSE DISCUSSOES

3.1 Analise da Porosidade Superficial

Em ambos os tratamentos de nitretagdo, por plasma e gasoso, ocorreu uma reducdo na
porosidade superficial para todos os grupos de amostras tratadas produzidas com distinto
tamanho de particula de po. Esta reducdo da porosidade superficial é resultado da formacdo da
camada de compostos na superficie da amostra do sinterizado. Os resultados da andlise
guantitativa da porosidade na superficie das amostras, antes e ap0s os tratamentos de nitretacéo,
mostraram que 0 processo de nitretacdo por plasma € mais eficiente no selamento dos poros do
gue 0 processo gasoso, conforme pode ser visto naFig. 1.

A maior eficiénciado processo de nitretacdo por plasma se deve aformagdo da camada de
compostos 1ogo no primeiro estégio do processo e predominantemente por deposicdo a partir do
plasma. E esperado que para longos tempos de nitretacdo ndo ocorra uma melhora no
desempenho do selamento dos poros. Este fato foi explicado em termos da quantidade de atomos
retro-espal hados da superficie do catodo por Metin et al.(1987).
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Figura 1. Reducéo efetiva da porosidade superficial nos
processos de nitretac&o gasosa e por plasma.

Nos primeiros estégios do processo, a concentracdo de ferro na superficie é bastante
elevada facilitando a formacgéo de nitretos. A superficie fica entéo recoberta por uma camada de
nitretos, diminuindo a concentragéo de ferro e consegquentemente desacel erando o crescimento da
camada de compostos. No caso da nitretacdo gasosa € esperado que se tenha um melhor
desempenho no selamento dos poros para longos tempos de tratamento. Este processo €, desde o
inicio puramente difusivo, e o aumento do tempo de tratamento causara um aumento da espessura
da camada de compostos e, em decorréncia, um maior selamento dos poros.

3.2 —Rugosidade das Amostr as Sinterizadas

Apesar de Ledoux et al.(1988), utilizar o parametro Rt (profundidade maxima da
rugosidade) para correlacionar arugosidade com a porosidade e granulometria, Mesquita, (1992)
sdienta que esse parametro ja foi utilizado com muitos significados e por esse motivo
desaconselha sua utilizagdo. Se levarmos em consideracdo que a porosidade € fungdo da faixa
granulométrica pode-se sugerir a seguinte correlacdo entre granulometria do po (W) e o parametro
rugosidade média utilizando a equacéo de Boltzman:

0,33-0,55
(x -107,37 )/21,72
1+e

Ra= +0,55. (€N

Como foram utilizadas faixas granulométricas optou-se por utilizar o valor médio da
granulometria de cada faixa e correlaciona-la com o fator rugosidade média. O fator de disperséo
encontrado foi x* = 1,28 x 10°.

Na figura 2 s8o apresentados os valores da rugosidade média nas amostras sinterizadas.
Conforme pode ser observado os valores aumentam com a faixa granulométrica. Essa tendéncia
foi observada em trabalhos anteriores (Ledoux et al.1988). Como o po foi separado em faixas
granulométricas, a medida que aumenta o tamanho da particula tem-se também um aumento no
tamanho dos poros (Maliska et al. 1998).
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Figura 2. Rugosidade média das amostras antes da nitretagéo.

Consequentemente a rugosidade (Pr), que € um fator dependente da profundidade e
tamanho dos poros superficiais, ira aumentar quanto maior for o tamanho da particula.

Figura 3. Superficie da amostra antes da nitretagéo.

Na fig. 3 pode ser observado o aspecto da superficie da amostra sinterizada de pd néo
peneirado obtida por microscopia eletrbnica de varredura usando o detector de elétrons
secundérios. Observa-se que existe uma grande variagdo no tamanho dos poros como resultado
do empacotamento das particulas, onde as menores se acomodam nos intersticios das particulas
maiores.

A formacdo da camada de compostos é responsavel pela topografia da superficie.
Analisando a superficie das amostras nitretadas por microscopia el etrénica de varredura observa
se que o aspecto superficia reflete 0 mecanismo de formacdo da camada nitretada. Comparando
as superficies tratadas (Fig. 4), observa-se que, ho caso da nitretacdo por plasma (Fig. 4.d), tem-se
a deposicao de nitretos na superficie, evidenciada pela granulagdo presente. No caso das amostras
submetidas ao tratamento de nitretacdo gasosa a superficie € bem mais lisa,(fig. 4b) umavez que
0 processo de formacgdo da camada de compostos € difusivo e ndo por deposicéo, conforme
discutido anteriormente por Maliska et al.(1998) e Metin et al.(1987) .



€Y (b)

Figura 4. Superficie da amostra apos a nitretacdo: @) plasma; b) gasosa.

Na nitretacdo por plasma ocorre um “bombardeamento” i6nico, nitretos sdo depositados
no interior dos poros podendo ser essa a causa da maior eficiéncia no selamento dos poros (fig. 1)
e menor rugosidade nessas do que nas amostras nhitretadas pelo processo gasoso (fig. 4). Na
nitretacdo por plasma, devido a formagdo de nitretos (FeN) no espaco catddico e deposicéo na
superficie e interior dos poros, tem-se um maior selamento superficial. Como conseqliéncia deste
selamento, apesar da maior quantidade de precipitados presentes na superficie das amostras
nitretadas por plasma (fig. 4a), tem-se uma menor rugosidade média quando comparado com as
amostras nitretadas pelo processo gasoso.

Rugosidade M édia Rugosidade M édia
(Nitretacé@o Por Plasma) (Nitretacdo Gasosa)
0,6 0,8
0,5 0,7
0,4 0,6
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0.2 1 o 0,4
0,3
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Figura 5. Rugosidade média ap0s a nitretagdo. a) plasma; b) gasosa.

Se observados os gréficos da figura 5 pode-se verificar que na nitretagdo gasosa esse
aumento da rugosidade ocorre em todas as faixas de distribuicdo granuométrica com relacdo ao
tratamento realizado por plasma.
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Figura 6. Perfil negativo da rugosidade.

Nafigura6 pode-se observar o aspecto do perfil negativo da rugosidade medida na faixa
T5 da amostra nitretada por plasma. Outros parametros verticais RZ (profundidade média de
rugosidade) e PT(Profundidade da rugosidade) também se comportaram de maneira semelhante
com valores mais elevados na nitretacéo gasosa do que na nitretacéo por plasma.

4. CONCLUSOES

A partir dos resultados obtidos na nitretagdo gasosa e por plasma de amostras sinterizadas

de Fe puro, produzidas com distintos tamanhos de particula, conclui-se que:

- A medida que se aumenta a granulometria das amostras sinterizadas, ocorre um
aumento da rugosidade média, em consequiéncia do aumento do tamanho dos poros.

- O tratamento superficia de nitretacdo causa um aumento na rugosidade média das
amostras de Fe puro sinterizado, como resultado da formac&o de nitretos de Fe na
superficie das amostras.

- Apesar do grande depdsito de nitretos de Fe presente na superficie das amostras
nitretadas por plasma, estas apresentam uma menor rugosidade quando comparadas
com as amostras submetidas ao tratamento de nitretacdo gasosa. Este resultado é
decorrente do maior selamento dos poros superficiais obtido na nitretagcdo por plasma.
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