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Influéncia da temperatura e da mistura gasosa
nas propriedades tribologicas e mecanicas do
aco DIN 100Cr6 nitrocarbonetado a plasma

Influence of temperature and gas mixture on tribological and mechanical
properties of plasma nitrocarburized DIN 100Cr6 steel

Marcos Alves Fontes', Viadimir H. B. Scheid2, David S. Machado?®, Luiz C. Casteletti®, Pedro A. P. Nascente' *

RESUMO

A nitrocarbonetacdo a plasma consiste numa técnica de
modificacdo superficial, visando a melhoria das propriedades
tribolégicas e mecanicas de ligas metdlicas, através da difusédo
simultanea dos elementos nitrogénio e carbono na superficie
do componente. O entendimento e o controle nos parametros
utilizados na nitrocarbonetacdo a plasma afetam diretamente
a morfologia e a microestrutura das camadas, interferindo por
consequéncia nos resultados finais de suas propriedades.
Neste trabalho, foi empregado o processo de modificacdo
superficial por nitrocarbonetacdo a plasma no aco DIN 100Cr6,
variando-se a temperatura de tratamento (550 °C e 600 °C) e a
concentragdo de CH, na mistura gasosa (0%, 1%, 1,5% e 2%),
com tempo de tratamento fixo em 2 horas. As amostras foram
caracterizadas por meio das analises de desgaste, de esfera
presa, e de microdureza superficial. Os resultados mostraram
que as propriedades superficiais da camada formada na
liga metélica DIN 100Cr6 puderam ser controladas durante o
processo de nitrocarbonetacdo com plasma pulsado, e que a
incorporacao dos elementos carbono e nitrogénio melhoraram
consideravelmente as propriedades tribolégicas e mecanicas da
superficie. As amostras nitrocarbonetadas sob uma mistura mais
rica de CH,, independentemente da temperatura de processo,
apresentaram as melhores resisténcias ao desgaste e as
amostras nitrocarbonetadas em 550 °C, os melhores resultados
de microdureza superficial.

Palavras-chave: Modificagcéo superficial; Ago; Nitrocarbonetagéo a
plasma; Desgaste; Microdureza

ABSTRACT

Plasma nitrocarburizing is a surface modification technique used for
improving the tribological and mechanical properties of metal alloys
by introducing nitrogen and carbon simultaneously into the steel
surface. The understanding and controlling of the parameters used in
plasma nitrocarburizing directly affect the surface layers’ morphology,
microstructure, and properties. In this work, it was performed a surface
modification on DIN 100Cr6 steel by the plasma nitrocarburizing
process. The variables were the treatment temperature (550 °C and
600 °C) and methane concentration in the gas mixture (0%, 1.0%,
1.5%, and 2.0%), while the treatment time was 2h. The samples were
characterized by wear, fixed ball type, and microhardness tests. The
results showed that the surface properties of the layer produced in
the DIN 100Cr6 metallic alloy could be controlled during the pulsed
plasma nitrocarburizing process, and that the incorporation of carbon
and nitrogen significantly improved the surface tribological and
mechanical properties. The nitrocarburized samples produced under
aricher mixture of CH,, regardless of the process temperature, had the
best wear resistance, and the nitrocarburized samples produced at

550 °C had the best surface microhardness results.
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INTRODUGAO

A nitrocarbonetagdo a plasma é um processo termoquimico de
endurecimento superficial, que utiliza a tecnologia de descarga
luminescente para a introdu¢do simultinea de nitrogénio e
carbono na superficie da pega. O processo é usualmente
mais empregado nos agos carbono comuns, devido a estes nao
possuirem elementos formadores de nitretos, com os acos de
média liga®.

O processo pode ser realizado a uma temperatura abaixo da
temperatura eutetéide do diagrama Fe-N, denominando de
nitrocarbonetagdo ferritica, ou acima da temperatura eutetoide,
sendo chamado neste caso de nitrocarbonetagio austenitica®.
Ambos os processos modificam as propriedades superficiais das
amostras, devido a formacdo de fases cristalinas na superficie,
denominadas de nitretos e/ou carbonitretos de ferro®,
melhorando consideravelmente a resisténcia ao desgaste e a
corrosao®.

Uma camada constituida apenas da fase ¢-Fe, N é desejvel
para a obtencdo de uma resisténcia ao desgaste 6tima, porém hd
uma probabilidade maior da formag¢do de uma camada composta
constituida por uma mistura heterogénea de fases e-Fe, N e
y-Fe, N©.

A constitui¢do da camada composta é muito sensivel a
quantidade de carbono da atmosfera de tratamento, na qual, de
acordo com o diagrama de fases do sistema Fe-C-N, a presenga do
carbono contribui consideravelmente para a formacao da fase £©.

O processo de nitretagdo, que ndo apresenta o carbono
em sua atmosfera de tratamento, é capaz de produzir uma
microestrutura com a auséncia da fase € ou, entdo, em pequena
quantidade®. A estabiliza¢do da fase € é possivel com a utilizagdo,
por exemplo, do metano como fonte de carbono da atmosfera de
nitrocarbonetacio”.

No caso da nitrocarbonetagio ferritica, a camada superficial
formada é constituida da camada composta mais a zona de difusao
adjacente a ela, sendo esta ultima responséavel pelo aumento na
dureza superficial devido a presenca de nitretos de ferro e de seus
elementos de ligas, além do nitrogénio absorvido. A profundidade
total da camada nitrocarbonetada pode chegar a 1 mm®.

No caso da nitrocarbonetagdo austenitica, além da produgéo
de uma camada composta mais espessa que aquela produzida

pela nitrocarbonetagdo ferritica, ha a formagao de uma camada

Tabela 1: Composicao quimica da amostra de liga ferrosa.

de austenita transformada que estd presente entre a camada
composta e a zona de difusao®?.

O objetivo deste estudo é investigar a influéncia da temperatura
(nitrocarbonetagdo ferritica e austenitica) e da concentracao
de metano na resisténcia ao desgaste e na dureza superficial do
aco DIN 100Cr6 submetido ao processo de nitrocarbonetagao a
plasma. A liga escolhida para o estudo ¢ utilizada como matéria-
prima na fabrica¢do de um componente mecénico aplicado em

compressores herméticos para refrigeragao.

PROCEDIMENTOS EXPERIMENTAIS

Os substratos do ago DIN 100Cr6, com composi¢oes quimicas
apresentadas na Tabela 1, foram nitrocarbonetados a plasma,
utilizando uma descarga luminescente d.c. pulsada e pressao de
trabalho de 3 mbar, em um equipamento industrial MP-250 da
Metal Plasma Ltda. A tensdo aplicada, na faixa de 300 a 500V, e
a corrente utilizada, foram ajustadas de tal forma a garantir as
temperaturas de processo desejadas.

Utilizaram-se como pardmetros de processo as seguintes
condiges: temperaturas de tratamento de 550 £ 5 °C e 600 + 5 °C,
medidas através de termopares posicionados nas bandejas de apoio
das pegas; tempo fixo de nitrocarbonetacao de 2h; e atmosferas
contendo 74% N,, concentragdes de 1,1,5¢2,0% de CH . (valores
relacionados ao fluxo total de gds inserido na cdmara, em sccm),
e balango de H,. Um tnico substrato do ago também foi nitretado
sob uma atmosfera de 25% H, - 75% N..

As amostras foram resfriadas, dentro da prdpria cdmara de
nitrocarbonetagdo a plasma, com a utilizagdo de uma atmosfera inerte.

Para a andlise triboldgica, foi utilizado o teste de desgaste por
esfera presa, com material da esfera de ago-cromo temperado e
didmetro de 1 polegada. Utilizou-se uma carga de 1,21 N (Fig.1),
rotagdo de 400 rpm, sem a presenca de lubrificantes ou abrasivos,
com tempos de testes de 5, 10, 15 e 20 minutos (Tabela 2).

Para cada uma das oito amostras, nitrocarbonetadas nas oito
condigdes diferentes, utilizou-se uma unica esfera para os quatro
tempos de testes distintos. A cada teste realizado, a esfera era
limpa com alcool e seca, e entdo posicionada no fuso girante do
equipamento, rotacionada em relagdo a posi¢ao anterior.

Os diametros das calotas foram medidos utilizando-se um
microscopio opticodeluzrefletida Carl Zeiss, modelo Axio Lab.A1,

Valor nominal (AISI) 0,98 a 1,10

0,90

Balango

Valor determinado Balango

0,25 a 0,45
0,33

0,15a 0,35
0,25

1,30 a 1,60
1,53

Tabela 2: Detalhes experimentais do teste de desgaste.

Aco-cromo (dureza

2 DIV 720 HV), diametro 1”

160, 320, 480 e 640
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com cémera integrada, sendo que os valores apresentados
correspondem ao valor médio de 8 medi¢oes distintas em
posicoes escolhidas aleatoriamente.

amostras nitrocarbonetadas nas oito condi¢des de tratamentos
distintos. A Fig. 3 é referente a temperatura de 550 °C e a Fig. 4, &
temperatura de 600 °C.

Contrapeso

Cargade 1,21 N

Figura 1: Equipamento de teste de desgaste (esfera presa), com
detalhe para a presenca da carga utilizada durante os ensaios.

De posse dos didmetros médios calculados, foi utilizada a
Eq. 1 para a determinagao do volume de desgaste, da cratera de

desgaste, dada em milimetros ctbicos (mm?)1?.

4
VG W
p

onde: r = raio da esfera [mm]; b = didAmetro médio da calota de
desgaste [mm]; V = volume de desgaste [mm’].
Também foi calculada a profundidade da cratera de desgaste,

fazendo uso da equagdo 2 apresentada a seguir "

V= g h2(3r — h) @

onde: r = raio da esfera [mm]; h = profundidade da cratera [mm];
V = volume de desgaste [mm?].

Para a andlise de microdureza, utilizou-se o microdurémetro
Buehler modelo 1600-6300 (Fig. 2). A escala utilizada para a
medigdo, foi a microdureza Vickers, com aplicagdo da carga de
100 gf, fazendo a leitura em 12 posigoes superficiais diferentes,

selecionadas de forma aleatdria.

Figura 2: Equipamento de medicao de microdureza, com detalhe
para o contato do penetrador na amostra.

RESULTADOS E DISCUSSAO
Caracterizacao Tribologica
As Figs. 3 e 4 apresentam as imagens das calotas de desgastes

obtidas apds o teste de desgaste de esfera presa, para as oito

550 °C_1,5% CH,

550 °C_2% CH,

Figura 3: Calotas de desgaste para amostras nitrocarbonetadas
a 550 °C.

600 °C_1 % CH,

600 °C_1,5% CH,

600 °C_2 % CH,

Figura 4: Calotas de desgaste para amostras nitrocarbonetadas
a 600 °C.

Cada linha das Figs. 3 e 4 corresponde as imagens das calotas
de desgaste das amostras nitrocarbonetadas nas diferentes
concentragdes de CH,, sendo a primeira linha com concentragio
de 0% de CH,a segunda com 1%, a terceira 1,5% e a quarta linha
com 2%.

As colunas representam as imagens das calotas de desgaste
para os quatro diferentes tempos de testes. A primeira coluna
com tempo de teste de 5 min (ou distincia de deslizamento
de 160 m), a segunda coluna de 10 min (distancia de 320 m),
a terceira de 15 min (distincia de 480 m) e a quarta de
20 min (distancia de 640m).

Uma vez determinado os valores dos didmetros das calotas,
utilizou-se a Eq. 1 para célculo do volume de desgaste, e os seus
resultados estdo apresentados nos gréficos das Figs. 5 e 6, para as
amostras nitrocarbonetadas nas temperaturas de 550 °C e 600 °C

respectivamente.
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Os resultados apresentados nas Figs. 5 e 6 mostram que
as amostras nitrocarbonetadas com concentragdes mais
ricas em CH,, independente da temperatura de processo,
apresentaram os melhores resultados, ou seja, apresentaram
os menores volumes de desgaste e consequentemente as
melhores resisténcias ao desgaste quando comparadas com
os resultados das amostras nitrocarbonetadas em uma
mistura gasosa isenta ou com baixa quantidade de metano.
Estes resultados podem ser atribuidos as diferentes fases
presentes na camada composta para diferentes parametros de
nitrocarbonetagao.

As maiores resisténcias ao desgaste foram encontradas para as
amostras nitrocarbonetadas com 1,5% e 2% de CH » para ambas
as temperaturas, por apresentarem em suas microestruturas
grande quantidade da fase € e somente tragos da fase y. A alta
concentragdo de metano na mistura gasosa favorece a formagéo
da fase €, a qual apresenta uma maior dureza e uma maior
resisténcia ao desgaste do que a fase y’02.

A resisténcia ao desgaste das amostras tratadas pouco foi
influenciada pela varidvel temperatura, como pode ser observada
através da Fig. 7, a qual apresenta os resultados do teste de desgaste
para as amostras nitrocarbonetadas com altas concentragdes de

CH, na mistura gasosa, e em ambas as temperaturas.

Nitrocarbonetag&o a 550 °C ~00%CH,

&~ 1,2E-02 1,5% CH,
£ = 1,0% CH,
E 10E02 2,0% CH,
2
@ 8,0E-03
()]
(%]
8 6,0E-03
3
o 40E-03
g
2 2,0E-03
s =

0,0E+00

160 320 480 640
Distancia (m)

Figura 5: Volume de desgaste das amostras nitrocarbonetadas em
550 °C, em funcéo da concentragdo de metano na mistura gasosa
e da distancia de deslizamento.

1,5% CH4 =+ 1,0% CH4
& 1,2E-02 Nitrocarbonetag&o a 600 °C 2,0% CH,
IS - 0,0% CH,
£ 10E-02
2
& 80E-03
[*)]
(2]
2 6,0E-03
S
o 40E-03
§
= 2,0E-03
S
0,0B+00 ——¢, 320 480 640
Distancia (m)

Além do volume de desgaste, também foi calculada a
profundidade da cratera de desgaste para todas as amostras, e os
resultados para as amostras nitrocarbonetadas a 600 °C podem
ser verificados através da Fig. 8.

As Figs. 9, 10, 11 e 12 apresentam as micrografias das amostras
nitrocarbonetadas na temperatura de 600 °C para as concentragdes
de 0% CH,, 1% CH,, 1,5% CH, e 2,0%, respectivamente.

Por intermédio das ilustragdes esquematicas da Fig.8, é possivel
verificar, visualmente, que nao houve o rompimento da camada
superficial formada para todas as amostras.

A amostra com 0% CH,, apesar de apresentar uma camada

superficial contendo predominantemente a fase Yy em sua

Nitrocarbonetagéo com 1,5% CH, e 2,0% CH,

— 1,2E-02 550 °C; 1,5% CH,
€ 550 °C; 2,0% CH,
€ 1,0E-02 600 °C; 1,5% CH,
Y -+ 600 °C; 2,0% CH,
» 8,0E-03
©
@
o 6,0E-03
©
8 40E03
g
5 2,0E-03
2

0,0E+00

160 320 480 640
Distancia (m)

Figura 7: Volume de desgaste das amostras nitrocarbonetadas
com mistura gasosa contendo 1,5% CH, e 2% CH,, em ambas
temperaturas.

Esfera

Esfera

600°C; 0% CH,; 20 min. 600°C; 1% CH,; 20 min.

Esfera

7.4pm ///////j «mm

33um
7.8um peene A k

600°C; 1,5% CH,; 20 min. 600°C; 2% CH,; 20 min.

Figura 6: Volume de desgaste das amostras nitrocarbonetadas em
600 °C, em fungao da concentracdo de metano na mistura gasosa
e da distancia de deslizamento.
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Figura 8: llustracdo esquematica da profundidade da cratera de
desgaste (temperatura de 600° C; 4 misturas gasosas; 20 minutos
de teste).
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Camada composta
& a— )

Spot Magn

40 500x . BSE 121 1

28,0 pm 31,3 um Camada composta

| Camada de austenita |
E transformada

pot Magn D
0 500X

Figura 9: Micrografia da amostra nitrocarbonetada em 600 °C com
0% CH,.

| Camada de austenita
transformada

Det WD 50 i
BSE 12.1 -UFSCar- DEMa - LCE - FEG

AccV - Spot Magn
260KV 40 B0Ox

Figura 10: Micrografia da amostra nitrocarbonetada em 600 °C
com 1% CH,.

6oV 1 Spot Magn
KV 4.0 B00x

A pm
ar- DEMa - LCE - FEG

Figura 11: Micrografia da amostra nitrocarbonetada em 600 °C
com 1,5% CH,.

microestrutura, a qual apresenta menor resisténcia ao desgaste do
que a fase €, ndo teve sua camada superficial rompida, justamente
porque a espessura da camada composta formada foi ainda maior
do que a profundidade da cratera para a temperatura de 600 °C.

Para as outras amostras, em especial para as amostras
nitrocarbonetadas com 1,5% e 2% de CH p @ presenca de uma
camada superficial contendo predominantemente a fase € com
elevada espessura, foi essencial para garantir uma menor remogao
de material no teste de desgaste e uma consequente redu¢do na
profundidade da cratera de desgaste.

Figura 12: Micrografia da amostra nitrocarbonetada em 600 °C
com 2% CH,.

Caracterizacao Mecanica

O gréafico da Fig.13 apresenta os resultados da anilise de
microdureza em todas as amostras nitrocarbonetadas.

Cada ponto do gréafico representa a média de 12 medi¢oes
distintas, realizadas na superficie da amostra em posigdes
selecionadas aleatoriamente. E possivel verificar que os melhores
resultados de microdureza superficial foram para as amostras
nitrocarbonetadas na menor temperatura, de 550 °C.

A dureza da camada superficial, quando medida no topo da
amostra, depende da formagao da fase existente e da profundidade
da prépria camada superficial. Tratamentos executados em
temperaturas maiores devem apresentar, além de uma maior
profundidade de difusio de nitrogénio, os maiores valores de
dureza superficial®®.

Contudo, as amostras nitrocarbonetadas a 600 °C apresentaram
uma espessura da camada de micro-porosidade (Fig. 14) bem
maior que amostras nitrocarbonetadas a 550 °C (Fig.15), fazendo
com que os resultados de dureza superficial fossem piores,
justamente pela interferéncia da camada de micro-porosidade.

Também, para uma mesma temperatura, conforme hia um
aumento na concentracdo de CH o h4 uma tendéncia no aumento
da dureza superficial. A explicagdo para este fato pode ser
atribuida a maior quantidade de fase € e menor quantidade de

fase y" na microestrutura para maiores concentragdes de CH,.

Temperatura (°C)
e 550
= 600

560
540
520
500
480 A
460 - o~
440 ot

420
400

Microdureza (HV)

% CH,

Figura 13: Resultados
nitrocarbonetadas.

da microdureza das amostras
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Figura 14: Detalhe da camada de micro-porosidade formada na
amostra tratada a 600 °C com concentragéo de 1,5% de CH,.

Camada de micr

Figura 15: Detalhe da camada de micro-porosidade formada na
amostra tratada a 550 °C com concentragéo de 1,5% de CH,.

As amostras nitretadas (0% de CH 4), para ambas temperaturas,

apresentaram grande quantidade de fase y em suas
microestruturas, com apenas tragos da fase €. Devido a isto, a
dureza superficial foi a mais baixa dentro da amostragem de suas

temperaturas.

CONCLUSOES

O presente estudo mostra que as propriedades superficiais
da camada formada na liga metalica DIN 100Cr6 podem ser
controladas durante o processo de nitrocarbonetagdo com plasma
pulsado. As modificagdes promovidas na superficie do material,
através da incorporagdo dos elementos carbono e nitrogénio,
melhoram consideravelmente as propriedades tribologicas e
mecénicas por meio da formagao de nitretos e carbonitretos.

Os resultados do teste de desgaste mostram que as amostras
nitrocarbonetadas em uma mistura mais rica em CH,
independentemente da temperatura de processo utilizada,
apresentaram melhores resisténcias ao desgaste do que as
amostras nitrocarbonetadas com baixa quantidade ou 0% de CH,.
As altas concentragdes do gds metano na atmosfera de tratamento
favorece a formagao da fase €, a qual apresenta uma maior dureza
e consequentemente uma maior resisténcia ao desgaste em

comparagao com a fase vy’

Rev. Bras. Apl. Vac., Campinas, Vol. 36, N°3, pp. 139-145, Set - Dez., 2017

Os resultados da microdureza superficial mostram que
os melhores resultados foram obtidos para as amostras
nitrocarbonetadas na temperatura de 550 °C, justamente
porque nesta temperatura a camada de micro-porosidade
superficial foi bem menor que a camada formada a 600 °C,
interferindo menos nos resultados finais de microdureza
superficial.

Para uma mesma temperatura, o aumento na concentragio
de CH, na mistura gasosa também melhora os resultados da
microdureza superficial devido a maior propor¢iao da fase &
formada nesta condigao.

Desta forma, conclui-se que os pardmetros temperatura e
composicdo da mistura gasosa sdo varidveis importantes no
processo de nitrocarbonetagio a plasma, pois a correta selegdo
dos mesmos impactard nos resultados finais de microdureza
e de resisténcia ao desgaste das amostras de material DIN
100Cré6.
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