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Resumo: Tendo em vista a viabilidade econdémica,o baixo impacto ambiental e a facilidade
operacional e de controle do processo termoquimico da nitretacdo a plasma, buscou-se verificar
como as propriedades da camada nitretada aco inoxiddvel 15-5PH podem se alterar apos o
tratamentos térmicos subseqiientes de solubilizacdo. Foram realizadas caracterizacoes para a
condigdo nitreetada (dureza e microestrutura), sendo que o processamento foi realiazado no
reator de plasma da Universidade Tecnologica Federal do Parand (UTFPR). Neste foram
colocadas amostras em lotes de 5 amostras lixadas e polidas nas dimensoes 6x12x12 mm, realizou-
se lavagem em argonio e hidrogénio, Sputtering de 30 min, 150 °C e 1,5 torr. em hidrogénio para
posterior nitretacdo por 2 horas a temperatura de 510°C, 3 torr em atmosfera de 80% de
nitrogénio e 20% de hidrogénio.Procedeu-se avaliacdo dos tamanhos de camada e perfis de
dureza, bem como da microestrutura apos ataque quimico. Para que o trabalho se torne mais
conclusivo, ainda sdo necessdrios ensaios complementares como: difracdo de raios X nos estados
estudados, ensaios de corrosdo, MEV, perfis de dureza do estado solubilizado e eventualmente
fazer a mesma andlise para estados envelhecidos na melhor condicdo de propriedades da
solubilizacdo.Com os resultados obtidos é possivel averiguar modificagcbes estruturais que
incentivam a pesquisa a se aprofundar para obter resultados mais consistentes e completos.

Palavras-chave: Aco 15-5PH, Acos Inoxiddveis Martensiticos, Solubilizacdo, Nitretacdo a Plasma.
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1. INTRODUCAO

Os acgos inoxidaveis em geral sdo conhecidos por possuirem uma alta resisténcia a corrosao pelo
fato de apresentarem na sua composicdo elevados teores de Cromo, elemento que possibilita a
formacdo de uma camada de 6xido superficial muito estdvel, resistente a corrosdo provocada pelo ar
atmosférico ou por outros meios. Em contrapartida, os agos inoxiddveis possuem dureza e
resisténcia ao desgaste, insuficientes para algumas aplicacdes. Neste sentido, vdrias tentativas de
melhorar a dureza na superficie desses acos tém sido buscadas.

Propriedades mecéanicas, resisténcia ao desgaste e coeficiente de atrito podem ter melhoras
significativas em camadas formadas com nitrogénio em solugcdo sélida nos acos inoxidaveis
(MENTHE et al, 2000), além disso, vérios autores descrevem que com a introdu¢do de nitrogénio
em solucdo sélida na microestrutura destes agos, € possivel melhorar também a resisténcia a
corrosdo (BABA et al, 2002, BETANCUR, 2001, CHYOU, SHIH, 1990, PICHERING, 1988).

Dentre os métodos disponiveis para se introduzir nitrogénio no metal, estd a Nitretacdo a
plasma, um tratamento relativamente novo que pode ser realizado a baixas temperaturas e curto
tempo, com baixo consumo de energia e nao poluente (COHEN, BOAS, ROSEN, 1996). Durante o
processo de nitretacdo de acos inoxiddveis, na maioria dos casos o aumento de dureza vem
acompanhado do decréscimo da resisténcia a corrosdio (MENTHE, RIE, SCHULTZE, 1995), pois
o Cromo que em solugdo sélida € o principal responsavel pela inoxibilidade dos acos, também é um
forte elemento formador de nitretos quando combinado com o nitrogénio, reduzindo o teor de
cromo da matriz e conseqiientemente diminuindo a resisténcia a corrosdao (BLAWERT, MORDIKE,
COLLINS, et al, 1998). Entretanto, uma vez que com nitrogénio em solucio é possivel melhorar a
resisténcia a corrosdo deste tipo de aco, espera-se que um tratamento de solubilizacdo apds a
nitretacdo traga ganhos nesta caracteristica, bem como nas propriedades mecanicas deste material.

O objetivo deste trabalho € avaliar o efeito do nitrogénio no perfil de dureza e microestrutura do
aco 15-5PH nas condi¢des nitretada e solubilizada.

2. MATERIAIS E METODOS

O material empregado nesse trabalho foi o acos inoxiddvel martensitico 15-5PH. A composicao
quimica nominal do material esta descrita na tabela 1.

Tabela 1: Composi¢do quimica nominal do ago 15-5PH.
Elemento C Si  Mn p S Cr Ni Nb+Ta Cu
% empeso 0,07 1 1 0,04 0,03 14-15,5 3,5-5,5 0,15-045 2,545

As amostras foram cortadas na dimensao de 12 X 12 X 6 mm, lixadas em granulometrias de
220, 320, 400, 600, 1200 e 2500 Mesh, polidas em pasta de diamante 3 e depois lum por
aproximadamente 4 minutos seguida de limpeza em banho de alcool etilico em ultra-som (Struers
Metason 60 T) por uma hora.

As amostras foram submetidas ao tratamento de nitretacdo a plasma, segundo os parametros
apresentado na tabela 2.
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Tabela 2 — Condicoes gerais para o Tratamento de Nitretacao a Plasma.

Temperatura (°C) 510
Pressao (Torr) 3
Mistura gasosa (%) | 80%N2 +20%H:
Vazao (cm°/min) 200
Tempo (h) 2,4¢e6

Depois do tratamento de nitretacdo as amostras foram submetidas ao tratamento de
solubilizacdo em forno tubular com atmosfera controlada nas seguintes condi¢cdes descritas na
tabela 3.

Tabela 3- Condi¢des Gerais para o Tratamento de Solubilizagdo

Temperatura (°C) 1150 1200
15min (S1A) 15min (S2A)
Tempo 30min (S1B) 30min (S2B)
1h (S1C) 1h (S2C)
Resfriamento em agua em agua

A avaliacdo do tratamento de nitretacdo foi feita através das medidas de espessura da camada e
perfil de microdureza, e do tratamento subseqiiente de solubilizacdo através andlises metalograficas.

O perfil de microdureza foi obtido a partir de media de 6 indentacOes para cada ponto,
utilizando-se um microdurometro de microscépio, carga de 490,3mN, conforme NBR 6672 (1981).

Tanto a espessura da camada nitretada; obtidas através de media aritmética de 5 em 4 regides
diferentes de 5 lotes; quanto a morfologia da amostra apds a solubilizacdo foram determinadas
através de andlise metalografica utilizado um microscopio Optico Zeiss Neophot 32. Para estas
andlises metalografica as amostras foram cortadas, lixadas ate granulometria de 2500 mesh e
polidas com pasta de diamante de 3pum e suspensdo de 1um, seguido de ataque quimico utilizando
reagente Marble (200 ml H,O + 200 ml HCI + 40 g CuSO,).

O mesmo procedimento de medicdo de dureza foi adotado para cada um dos estados
solubilizados, sendo a distancia méxima incrementada e média entre 3 identagdes por ponto para
cada amostra. Tanto carga quanto norma orientadora foram mantidas (carga de 490,3mN, conforme
NBR 6672 (1981))

3. RESULTADOS E DISCUSSOES
3.1 Espessura Da Camada Nitretada

A espessura média da camada de compostos, em cinco lotes, apds a nitretagao € de 46,8 + 4 pum.
A espessura da camada ndo sofreu diferencas significativas entre os cinco tratamentos, tendo em
vista que a variagao da camada sofreu uma variacdo menor do que 10% entre os lotes de nitretacao
realizados.

A figura 1 mostra a foto tirada em microscépio optico da secg@o transversal da amostra apds
nitretacio. E possivel observar a uniformidade da camada de compostos.
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quimicamente com Marble.

3.2 O Pertil de Microdureza

O perfil de dureza foi avaliado de acordo com a norma 6672/198.Nao foram possivel medicoes
antes dos 20 pum, pois haveria influéncia do efeito de borda do material (NBRNM188-(05/1999)). O
grafico 1 mostra o grafico de microdureza em fun¢ao da profundidade da amostra.
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Grafico 1 — Perfil da dureza secc¢do transversal do aco inoxiddvel 15-5PH nitretado a 510°C por

2h.



14° CREEM. FEMEC/UFU, Uberlandia-MG, 2007.

E possivel observar que até aproximadamente 47um de profundidade os valores médios de
dureza sao de aproximadamente 1300HV, caindo abruptamente em seguida para aproximadamente
400HV, o que esta de acordo com os estudos realizados por TALIVALDIS para agos inoxidaveis
com alto teor de cromo. As impressdes foram feitas respeitando a distdncia minima de duas vezes e
meia o valor da diagonal da impressdo entre as impressoes, conforme NBRNM188-(05/1999),
ilustrado na figura 2.
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Figura 3: Exemplo do perfil de dureza e referencial adotado no aco inoxiddvel 15-5PH nitretado
a 510°C por 2h, sem ataque quimico.

3.3 A Microestrutura do Solubilizado

No tratamento térmico por solubilizacdo os dtomos de soluto s@o dissolvidos visando formar
uma solugdo sélida monofdsica. O tratamento consiste em elevar a liga até uma temperatura na qual
seja estdvel uma unica fase, seguida de um resfriamento brusco, almejando evitar qualquer difusao e
assim prevenindo o aparecimento de outra fase. Desta forma haverd somente uma fase em solucao
sOlida supersaturada (ASTM E44-84, 1992).

O tratamento de solubilizacdo € utilizado para aprimorar a resisténcia mecanica mediante
endurecimento por solucdo solida; pois os atomos de impurezas em solucdo sdlida impoem
geralmente distor¢des na rede cristalina; ou como prévio tratamento ao envelhecimento. Alem
disso, varios autores relatam que € possivel melhorar a resisténcia a corrosdo concomitantemente de
acos inoxiddveis através da inser¢do de nitrogénio em solucdo sélida na microestrutura destes agos
(BABA et al,2002, BETANCUR, 2001, CHYOU, SHIH, 1990 PICHERING,1988).

Em paralelo as propriedades mecanicas,outras propriedades como resisténcia a abrasdo e
coeficiente de atrito (aspereza) também tem seus resultado melhorados em camadas formadas com
nitrogénio em solucdo sélida na austenita (MENTHE et al, 2000).

Grande parte destas pesquisas estd direcionada aos agos com microestrutura austenitica,
utilizados em ambientes agressivos quimicamente, devido a sua elevada resisténcia a corrosao. Por
outro lado, os acos inoxiddveis martensiticos de alto teor de nitrogénio vem se tornando uma opg¢ao
vantajosa também, por combinarem resisténcia a corrosao e propriedades mecanicas.

Os acos inoxidaveis martensiticos tém inferior resisténcia a corrosdo quando comparado com
outros grupos de acos inoxiddveis. Ainda assim, pode ser possivel otimizar a resisténcia a corrosao
nestes acos quando o cromo se encontra em solucdo sélida na martensita e ainda mais com a
introducao de nitrogénio em solucdo sélida na martensita (BETANCUR, 2001).

A literatura também indica o tipo de microestrutura provavel em funcdo das diferentes
composi¢des quimicas equivalentes, como previsto no diagrama de Espy (fig 4).0s valores de
niquel e cromo equivalente sdo dados pelas equagdes 1 e 2:
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Figura 3: Diagrama de Espy e representacdo do aco inoxidavél 15-5PH. O nitrogénio inserido
pela nitretacdo e difundido pela solubilizagdo deslocaria o ponto para cima.

Onde:

Creqm,m =%Cr+ %Mo +1,5%Si+0,5%Nb+5%V +3%Al 1)
Niequivalenre =%Ni+30%C +0,87%Mn + 0,33%Cu + A(%N —0,045) 2)
Sendo:

-A=30,se 0 <N<0,2;
-A=22,se 0,21 <N <0,25;
-A =20, se 0,26 <N < 0,35.

Assim sendo o valor de cromo equivalente é aproximadamente 17% e Ni equivalente variando
com parametros de nitretacdo e difusdo do nitrogénio na solubilizacdo (devido a variacdo de
nitrogénio).

A andlise metalografica mostra que a modificacdo da microestrutura préoxima a regido da
superficie, possivelmente pela inser¢do de nitrogénio difundido pela solubilizacdo, alterando o
parametro A da Eq. 2 e deslocando o ponto do aco 15-5PH para a regido de formacdo da ausenita,
conforme mostrado no quadro comparativo 1:
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Quadro 1- Condicoes Gerais para o Tratamento de Solubilizagao - Microestrutura

Tempo x 1150 1200
Temperatura

15min

30min

1 hora

O perfil de dureza foi avaliado, tendo como referencial a superficie de interface entre baquelite e
camada. Nao foram possivel medi¢des antes dos 20 pum, pois haveria influéncia do efeito de borda
do material (NBRNM188-(05/1999)). O gréfico 2 mostra o grafico de microdureza em fun¢do da
profundidade da amostra. E possivel observar que a partir de aproximadamente 40um de
profundidade os valores médios de dureza sdo de aproximadamente 240HV (1150°C) e crescentes
(1200°C), se elevando para aproximadamente 400HV depois de 380um.
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Grafico 2 — Perfil da dureza secc¢do transversal do aco inoxiddvel 15-5PH Solubilizado a tempos
de 15 min, 30 min e 1 hora a temperatura de 1150°e 1200°.

4. CONCLUSOES

Foi verificado e ratificado o aumento de dureza superficial na nitretacdo do ago 15-5PH
conforme estudos anteriores realizados (TALIVALDIS). As variagdes entre as durezas na ao longo
do perfil na solubilizacdo estdo de acordo com a variacdo de microestrutura visto na andlise
metalogrifica. Andlises como difracdo de raio-x e microscopia eletronica de varredura (MEV)
podem auxiliar na constatacdo da variagdo das fases ao longo do perfil e como estas alteram suas
propriedades.

Ensaios de resisténcia a corrosdo podem também quantificar o quanto a solubilizacdo melhora
sua capacidade de passivacdo e formacdo de pites, bem como ensaios tribolégicos para comparar
com estados nitretados ou de fornecimento quando a resisténcia abrasiva, bem como ensaios
concomitantes de abrasdo e corrosao.
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