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Projeto, construcao e comissionamento de
um reator para tratamento de nitretacao ionica

a plasma em aco P20

Design, construction, and commissioning of a reactor for ionic plasma

nitriding treatment in P20 steel

Daniel da Cruz'2, Bruno Alves de Souza?®, Lucas de Almeida Pires de Campos'?, Larissa Solano de Almeida3,
Jeferson Aparecido Moreto*, Marcos Dorigao Manfrinato®, Nilson Cristino da Cruz?, Luciana Sgarbi Rossino'?®

RESUMO

O objetivo deste trabalho foi desenvolver um dispositivo para
tratamento a plasma e verificar sua eficiéncia no aco P20. A
influéncia dos principais parametros de tratamento na camada
formada foi verificada por meio de testes de comissionamento.
Os tratamentos de nitretacao idnica a plasma foram realizados na
superficie do ago P20 com 80% de N, e 20% de H,, utilizando fonte
de tensdo DC corrente continua e fonte de tensdo DC corrente
pulsada. Observou-se a formagéo de camada heterogénea com
efeito de borda ao se realizar o tratamento com fonte de tensdo DC
corrente continua; o efeito oposto foi observado para o tratamento
utilizando fonte de tensdo DC corrente pulsada. Os resultados
mostram que a tensao influencia diretamente na temperatura de
tratamento, enquanto a pressao determina a formagéo da bainha
catodica, atuando na uniformidade da luminescéncia catédica
e na uniformidade da camada produzida. Foi possivel observar
a relagdo da temperatura com a dureza, enquanto o tempo foi
significativo na espessura da camada formada. Conclui-se que
0 equipamento construido mostrou eficacia para os fins a que foi
designado, e seu melhor desempenho deu-se com o uso da fonte
de tens&o DC corrente pulsada.

Palavras-chave: Efeito de borda, Bainha catédica, Camada
luminescente, Fonte DC corrente continua, Fonte DC corrente
pulsada.

ABSTRACT

The aim of this work was to develop a device for plasma nitriding
treatment and to verify its efficiency by using P20 steel. The
influence of the main treatment parameters on the formed layer
was verified through commissioning tests. The ionic nitriding
treatments were performed in the surface of P20 steel with 80% N,
and 20% H,, using a DC voltage source and a pulsed current DC
voltage source. It was observed the formation of a heterogeneous
layer with edge effect when the treatment was carried out with
DC voltage source; the opposite effect was observed for the DC
voltage source pulsed current. The results show that the voltage
directly influences the treatment temperature while the pressure
determines the formation of the cathodic sheath, acting on the
uniformity of the cathodic luminescence and on the uniformity of
the layer produced. It was possible to observe a relation of the
temperature with the hardness, while the time was significant in
the thickness of the formed layer. It is concluded that the built
equipment showed efficiency for the purposes it was designed
and its best performance occurred with the use of pulsed current
DC voltage source.

Keywords: Edge effect, DC source current, DC source pulsed
current, Cathodic sheath, Luminescent layer.
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INTRODUGAO

O plasma ¢ uma tecnologia considerada limpa, em ascensao,
empregado como alternativa aos processos tradicionais, como o
mecanico e o quimico, em tratamento de superficie de metais*2 As
vantagens do plasma incluem alta eficiéncia energética, controle
da atmosfera, possibilidade de alcancar desde baixa até altas
temperaturas dentro do reator, utilizacdo de gases ndo poluentes e
menor obtengdo de deformagio nas pegas (empenamento).

Deve-se considerar que o desenvolvimento de tratamento a
plasma deixou os laboratdrios de pesquisa das universidades e ja
se encontra em linhas de produgao, uma vez que nao é mais apenas
um procedimento para aplicagdes especiais, mas que ja vem sendo
utilizado em produgdes seriadas’. Os materiais modificados
superficialmente tém uma variedade de aplicagdes, incluindo
dispositivos optoeletronicos, isolantes térmicos, revestimentos ou
deposigao triboldgicos e revestimentos decorativos®.

Para a constru¢do de um reator para tratamento termoquimico
a plasma, deve-se utilizar um sistema que permita o controle do
processo e garanta reprodu¢io da morfologia da camada formada,
sendo essa uma exigéncia para as aplicagdes em servico de pegas a
serem tratadas, uma vez que, na nitretagao por plasma, o controle
sobre a metalurgia da camada nitretada ¢, sem duvida, o aspecto
mais importante e vantajoso®.

A nitretagao idnica a plasma é o nome dado genericamente a
técnica de modificagdo da superficie de metais em meio plasmatico
mediante a difusdo de dtomos de nitrogénio que combinam com
os elementos presentes no metal formando nitretos e/ou solugao
solida de nitrogénio, proporcionando modificagdes superficiais
que tendem a incrementar a dureza superficial, reduzir o
coeficiente de atrito, aumentar a resisténcia a fadiga em alto ciclo,
melhorar a resisténcia ao desgaste e a resisténcia a corrosdo dos
materiais tratados’. A nitretacdo é uma técnica utilizada em agos
P20 para moldes poliméricos quando se necessita de um material
de maior resisténcia ao desgaste.

O objetivo deste trabalho consistiu no desenvolvimento,
construgdo e avaliagdo de um equipamento para tratamento a
plasma. Foi avaliado o funcionamento do equipamento, bem
como a influéncia das variaveis de tratamento, tais como tensao,
pressao, temperatura e tempo de tratamento na estabilidade do
sistema e na camada formada no tratamento de nitretagdo ionica
a plasma em ago P20, utilizando fonte DC corrente continua e DC
corrente pulsada. Foi verificada a influéncia do tipo de fonte na

uniformidade, dureza e metalografia da camada formada.

MATERIAL E METODOS
O desenvolvimento deste trabalho foi realizado em trés etapas:
1. Projeto da cAmara e defini¢des dos componentes a serem
utilizados no sistema;
2. Realizagdo de tratamento de nitretagdo idnica a plasma em
aco P20 utilizando fonte DC corrente continua e fonte DC

corrente pulsada;

3. Realizagdo de tratamento de nitretacdo i0nica a plasma
em aco P20 a fim de verificar a influéncia dos pardmetros

pressdo, tensao, tempertura e tempo na camada formada.

Material

O ago P20 foi adquirido beneficiado com dureza de 230 HYV,
com composi¢do quimica (% em peso) apresentada na Tabela 1,
determinada utilizando espectrometro Ametek Spectromaxx,
modelo LMFO05, presente no Laboratdrio de Analise Quimica da

Fatec-Sorocaba.

Tabela 1: Composi¢ao quimica nominal (% em peso) do aco AlSI
P208.

Aco AISI .
P20 C Mn Si Cr Mo
Nominal  0,35-045 1,30-1,60 0,20-040 1,80-2,10 0,75-0,25
Obtido 0,425 1,42 0,308 1,90 0,21

Projeto do Sistema

Para o projeto do sistema de tratamento, seguiu-se o esquema
apresentado na Fig. 1. O sistema de tratamento a plasma deve
contar com uma série de equipamentos, tais como reator (camara
de tratamento), sistema de vacuo, fonte de tensdo, termopar,

pressostato, valvulas e sistema de alimentagdo de gases.

Fonte de
Tensao

Sistema de aquisicao
e controle de dados

1. Entrada de gas N, -H, 5. Bomba mecénica de vacuo

2

2. Termopar 6. Sensor de pressao
3. Catodo 7. Porta amostra
4. Anodo 8. Janela

Figura 1: Diagrama esquematico do sistema de tratamento de
nitretagao iénica a plasma®.

A camara do reator, composta por corpo, janela de inspegio,

tampas superior e inferior e prato (eletrodo inferior), deve ser

fabricada com material que ndo contamine os processos de
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tratamento, ser resistente & oxidagdo e a corrosdo e também
suportar as condi¢des impostas ao tratamento termoquimico. Ja
a janela de inspegao deve ser composta por material transparente,
resistente a variagdes de temperatura, inerte e que permita a
vedagdo do sistema.

Para a geragdo do plasma, deve-se utilizar uma fonte de tensdo
que permita o controle do processo e garanta reprodugio da
morfologia da camada formada. Essa, em conjunto com densidade
e tipos de gases dentro da camara, é responsavel pela elevagio de
temperatura, imprescindivel para tratamentos termoquimicos.

O sistema de vacuo deve ser projetado de modo que o reator
(cAmara) seja evacuado para a inje¢do e renovagao dos gases
inseridos durante a realizagdo do tratamento.

O controle da vazdo massica dos gases de tratamento deve
ser realizado por um sistema que permita introduzir, de forma
individual e precisa, os gases de processo, os quais podem ter
sua composi¢do e propor¢oes diferentes de acordo com o tipo
de tratamento e de camada que se deseja obter, compondo
uma atmosfera gasosa especifica para cada tipo de material e
aplicagdo. Os gases que abastecem o sistema podem ser oriundos
de cilindros de gases individuais (um para cada tipo de gis) que
tém reguladores e manometros individuais e sdo conectados
por mangueiras especificas, ou ser conectados a um cilindro
com a proporg¢do especifica dos gases que se deseja utilizar no
tratamento.

Para o controle da temperatura (item essencial em tratamentos
termoquimicos), deve-se utilizar um termopar capaz de medir
temperaturas até aproximadamente 1.000 °C, o qual deve estar
posicionado o mais proximo possivel das amostras. Deve-se
salientar que o reator projetado ¢ de parede fria, nao contando
com sistema de aquecimento externo. Assim, as amostras atingem
a temperatura de tratamento por meio de suas interagdes com o
plasma, que ocorrem intensivamente no porta-amostras (prato
ou eletrodo inferior), pouco expressivas nas outras partes que
compodem o reator.

O controle das pressdes de fundo e trabalho foi aferido por
um medidor adequado (baixas pressdes) o qual também foi
utilizado para sinalizar e monitorar a entrada de gases de trabalho
na camara durante o processo de tratamento. O reator deve ser
hermeticamente fechado e todas as pecas e equipamentos devem
ser conectados ao sistema, sem permitir a entrada de gases

externos ao sistema ou fuga de géas do reator para o meio externo.

Comissionamento do Reator
Para o comissionamento do reator, verificacgio de sua
viabilidade e

termoquimicos de nitretagdo ionica a plasma foram realizados no

funcionalidade, eficiéncia,  tratamentos
aco P20, utilizando fonte DC corrente continua e introduzindo,
nessa, um sistema de pulso (DC corrente pulsada) a fim de
verificar o efeito da presenca do gerador de pulso na camada
formada. Para tanto, as amostras polidas, limpas (em banho

ultrasdnico com detergente e posteriormente com acetona) e secas
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foram introduzidas e posicionadas no prato do reator. A cdmara
foi fechada e, apds atingir a pressdo de 8 x 107 torr, iniciou-se o
tratamento de sputerring com gas Ar a pressao de 1 torr por 30 min,
seguido pelo tratamento de nitretagdo realizado a 450 °C por
4 h, pressdo de 3,2 torr e proporgao dos gases de 20% de H, e 80%
de N,. Apés o tratamento, as amostras foram resfriadas em vacuo
dentro do reator.

A caracterizagdo das amostras foi realizada por andlise visual
e mapa de dureza. Para andlise visual, utilizou-se uma camera de
captura de imagens com 16 megapixels de resolucdo. As medidas
de microdureza Vickers foram realizadas utilizando durémetro
Emcotest DuraScan do Laboratério de Soldagem e Jun¢do da
Escola Politécnica da Universidade de Sao Paulo. A carga aplicada
foi de 0,025 g por um espagamento entre endentagdes de duas
vezes o tamanho da marca obtida, em uma regido superficial em

forma de pizza da amostra tratada.

Tratamento de Nitretacao I6nica

Para determinar a influéncia dos parametros de tratamento
na camada produzida por nitretagdo ionica a plasma, utilizou-
se a fonte DC com gerador de pulso, com frequéncia de 20 Hz,
pulso de 48 us on e 2 us off. Apds polimento e limpeza das
amostras, como descrito anteriormente, iniciou-se o tratamento
de sputerring com gases com 86% de Ar e 14% de H,, a pressdo
de 2,15 torr, 450 °C por um periodo de 1 h.

A segunda etapa ¢ o proprio processo de nitretagdo. Apos a
retirada do gés Ar de dentro da camara, injetou-se a mistura
de gases de N, e H,, em proporgdes especificas, e aplicou-se
a diferenca de potencial entre o anodo (carcaga metalica) e o
catodo (prato). Os parametros de tratamento utilizados para cada
tipo de ensaio realizado, a fim de determinar a influéncia dos
parametros tensdo, pressdo, tempo e temperatura de tratamento
na camada formada, definidos de forma especifica para cada
tipo de tratamento, sdo apresentados a seguir. Apos a realizagdo
dos tratamentos, as amostras foram resfriadas em vacuo dentro
do reator e caracterizadas por andlise visual, metalografia e
microdureza Vickers.

As andlises visuais, utilizadas para verificar a luminescéncia,
bainha catddica e caracteristica macrografica superficial da
camada formada, foram realizadas utilizando camera de captura
de imagens de 16 megapixels sem recursos de edi¢ao de imagens.

Para andlise metalografica, as amostras tratadas foram cortadas
no sentido transversal em cut off, embutidas em baquelite, lixadas,
polidas e atacadas com Nital 3%. As micrografias foram obtidas
em Microscopio Optico Leicca mod. DMi8C, com cimera de
captura de imagens pertencente ao Laboratorio de Metalografia
da Fatec- Sorocaba.

O ensaio de microdureza, utilizado para determinar a dureza
superficial e o perfil de dureza da camada formada, foi realizado
no Laboratério de Metalografia da Fatec-Sorocaba utilizando
equipamento Mitutoyo de carga de 0,2 kgf e tempo de aplicagdo
de carga de 15 s.
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Tenséo

Para a realizagdo do estudo da influéncia da tensdo na formagio
da luminescéncia andémala e temperatura de tratamento,
realizaram-se testes mantendo todos os outros pardmetros de
tratamento constantes, variando apenas a tensdo aplicada ao prato
de tratamento. Esse estudo foi realizado utilizando somente gas Ar
a pressoes de 0,305 e 1,02 torr. Aplicou-se tensdo inicial de 351 V
(tensdao minima necesséria para formagao de plasma), mantida até
a temperatura estabilizar. Apds a temperatura se manter estavel,
aumentou-seatensdoacada 20V apartir datensio inicial até 700V,
sempre esperando a temperatura estabilizar a cada mudanga
de tensdo. Analisou-se a variagdo da corrente para cada tensao
aplicada e verificou-se visualmente o efeito desses pardmetros na
luminescéncia, bainha catédica e temperatura atingida em cada

condigdo de tratamento.

Presséo

Uma série de ensaios foi realizada para verificar o efeito da
pressao na formagao da luminescéncia catddica, temperatura de
tratamento e andlise macrografica visual da camada formada.
Verificou-se o efeito da pressio na temperatura atingida pela
amostra, utilizando-se, para isso, gas Ar a pressoes de 0,305 e
1,02 torr. Também, verificou-se a formac¢do da luminescéncia
anOmala em toda a superficie da amostra exposta ao plasma
utilizando-se gas Ar a pressdes de 0,429 e 2,17 torr.

No intuito de aferir o efeito da pressdo no tratamento de
nitretagdo idnica a plasma, utilizaram-se diferentes pressoes
de trabalho, as quais variaram de 0,85, 1,87 e 4,28 torr, e 0s
outros parametros (tempo, voltagem e composi¢ao de gases)
mantiveram-se constantes durante o tratamento. Assim,
mantiveram-se as amostras por 2 h sobre ambiente plasmatico,
voltagem média de 500 V e composi¢ao quimica dos gases de
80% de N, e 20% de H,. Verificou-se o efeito desse parametro na
luminescéncia, bainha catédica, temperatura e na caracteristica

macrografica superficial da camada formada.

Tempo

Para realizacao do estudo da influéncia do pardmetro tempo
nos tratamentos de nitretaco, realizaram-se ensaios em 2 e 5 h,
mantendo constantes os outros pardmetros, sendo eles: pressdo de
trabalho de 6 torr; temperatura de tratamento de 520 °C; voltagem
meédia de 500 V; e composigao de gases de 80% de N, e20% de H,.
Verificou-se a influéncia desse pardmetro na dureza e espessura

da camada formada.

Temperatura

Realizaram-se tratamentos de nitretagdo idnica a plasma nas
temperaturas de 520 e 400 °C, mantendo constantes os demais
pardmetros de tratamentos, de forma que apenas a temperatura
variou para cada ensaio realizado. Assim, realizaram-se
tratamentos por um periodo de 2 h, com pressao de trabalho de

6 torr e composi¢do de gases de 80% de N, e 20% de H,. Verificou-se

a influéncia desse pardmetro na dureza e na espessura da camada
formada.

RESULTADOS E DISCUSSAO
Construcao e Montagem do Reator

A Fig. 2 apresenta o esquema ilustrativo do reator projetado
e montado para o desenvolvimento deste trabalho, com
detalhamento do eletrodo inferior.

( A) t_eﬂon para
isolamento
e selagem

parte interna da
tampa inferior

—

HI-HHH-H-'

(B)

tubo _,
E bucha de ceramivo
teflon tappa inferior

7 LD HE LI

Figura 2: Esquema representativo do reator. (A) vista lateral sem
corte com detalhamento da tampa inferior; (B) vista lateral com
corte, ilustrando o sistema do eletrodo inferior.

Todas as partes metdlicas da cdmara foram fabricadas em
aco AISI 316L, material resistente a oxidagdo e corrosio que
tem baixo teor de carbono, facilitando o processo de soldagem
utilizado para fabricar as partes do sistema. A camara do reator
foi construida em formato cilindrico com altura de 500 mm
e didmetro interno de 450 mm, com espessura das chapas de
6,3 mm para evitar distor¢oes devido a realizagdo do vécuo e
variagdes de temperatura.

Toda a carcaga do reator funciona como anodo e foi aterrada
por questdes de seguranca. A cimara, foram soldadas, em suas
extremidades, duas flanges nas quais sdo acopladas as duas tampas
de fechamento. As tampas superior e inferior sdo removiveis,
permitindo maior facilidade de acesso ao interior da cdmara, caso
seja necessario. No centro do corpo da cimara foi construida uma
janela com visor de vidro de borossilicato que permite observagao

das ocorréncias no interior do reator durante o tratamento.
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Na tampa inferior, foram soldadas conexdes modelo NW-25,
permitindo a acoplagem de todos os equipamentos e sistema de
controle dos parametros de tratamento (sistema de vacuo, medidor
de pressdo, sistema de alimentagao dos gases, eletrodo inferior e
termopar). Anéis de borracha de 6,35 mm de espessura foram
utilizadas para vedar as tampas inferior e superior e o sistema
de sustentagdo do visor do reator. O prato, que corresponde ao
catodo (polo negativo), também fabricado de material ago inox
AISI 316L, apresenta didmetro externo 180 mm e espessura de
12 mm. O prato foi rosqueado ao tubo de aplicagdo da tenséo.

O tubo de aplicagdo da tensao ¢é vedado na regido roscada para
evitar contato do meio externo com a parte interna da cAmara, oco
em seu interior, com a parte aberta na parte externa inferior da
tampa para acoplagem do medidor de temperatura com o prato.
Esse tubo entrou na cdmara pela parte central da tampa inferior
do reator, estando isolado do sistema por meio de uma bucha de
teflon, com encaixe perfeito ao furo central, permitindo a vedagao
do sistema. Ao centro desse tubo foi introduzido o termopar, o
qual foi encostado na regido roscada, o mais proximo possivel do
prato, para medir a temperatura de tratamento.

Assim, a carcaga do reator, que corresponde ao anodo, esta
isolada da tampa inferior pelo anel de borracha. Por sua vez, o
prato, que corresponde ao catodo, estd isolado da tampa inferior
pela bucha de teflon, mantendo o sistema isolado, evitando
curtos, arcos e danos aos equipamentos. Na parte interna do
reator, um tubo cerdmico foi posicionado em toda a extensdo
do tubo de aplica¢do da tensdo, revestindo, entdo, toda pega, a fim
de isolamento e protecdo contra deposi¢des nesse tubo.

A Fig. 3 ilustra o sistema de tratamento a plasma desenvolvido
neste trabalho.

Utilizou-se uma bomba mecanica de palheta rotativa série
Pascal-SD, modelo2021SD, marca Adixen da Pfeiffer, com

velocidade de bombeamento de 22 m3/h, atingindo pressdo de

fundo de 3,5 x 10 torr, limitada pela bomba utilizada. Salienta-se
que a pressdo de fundo é aquela obtida na retirada de todos
0s gases e impurezas presentes no reator antes da introdugio
dos gases de tratamento.

Uma vélvula globo foi utilizada para controlar a vazdo de
saida do gas de tratamento pela bomba mecéanica que fica ligada
durante o tratamento. A valvula globo, posicionada entre a bomba
e a conexdao NW25 da tampa inferior do reator, fica totalmente
aberta na realizagao de vdcuo antes do tratamento e é parcialmente
fechada durante o tratamento para que o fluxo de retirada dos
gases seja diminuido. O sistema ainda conta com uma valvula de
ventilagdo manual utilizada para deixar o sistema sob vacuo com
o reator sem operagdo e também para abrir a cimara.

Para medi¢do da pressio de fundo e pressio de trabalho,
utilizou-se medidor de pressdo do tipo Pirani, Pfeiffer modelo
TPR 270 da série ActveLine, com faixa de medicdo de 1 x 10 a
1.000 mbar, contendo uma unidade de medida e controle TPG26.

A fonte de tensdo utilizada para geragdo do plasma, modelo
GX100/800 da ADL, tem o médulo DC com capacidade maxima
de 10 KW de poténcia, tensdo méaxima de 800 V e 25 A de corrente
limite. O gerador de pulso, da ADL, modelo SD 150, tem poténcia
madxima de 15 kW, 800 V de tensdo e corrente maxima de 38 A.
A frequéncia de pulso, fixo de fabrica, é de 20 kHz, com 48 ms on e
2 ms off, podendo ser modificada com gerador externo.

Para medir a temperatura do tratamento, utilizou-se um
termopar do tipo K revestido com missangas de ceramica,
isolado do sistema, tendo contato somente com o prato (suporte
do corpo de prova). Na saida do termopar, conectou-se um
multimetro Minipa Digital ET2231A que permitiu a verificagao
e 0 monitoramento da temperatura do prato durante a realizagao
do tratamento.

Deve-se salientar que a temperatura de tratamento foi obtida

pela interacdo das particulas do plasma com a amostra e

Reator 15

Bomba
de Vacuo

Transformador

Refrigerador

Mostrador
de presséao !

o~

Fluxémetros

Fonte DC-Pulsada

Figura 3: Sistema de tratamento a plasma.
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porta-amostras, ndo sendo utilizada nenhuma outra fonte externa
de aquecimento. Mesmo assim, conseguiu-se atingir temperaturas
de 900 °C, ilustrando a versatilidade do equipamento. O termopar,
externo ao sistema de vacuo e em contato direto somente com
o prato, ndo sofreu influéncia do meio de tratamento, medindo
corretamente a temperatura de trabalho.

Para inser¢do dos gases nitrogénio, hidrogénio e argonio
no reator, as mangueiras de gas de nylon, conectadas aos
cilindros de gas individuais, foram interligadas a controladores
de fluxo massico digital (fluxometro) da marca MKS (dois com
fluxo maximo de 1.000 sccm e um com fluxo méximo de 100 sccm)
responsaveis por controlar o fluxo da entrada dos gases no reator.
O Ar foi inserido no reator através de uma valvula agulha manual.
Os fluxdmetros com maior vazao foram utilizados para controlar
a insercao dos gases em maior quantidade, enquanto o fluxdmetro
de menor vazdo foi utilizado para controlar a inser¢do de gases
em pequenas quantidades no sistema, permitindo maior precisdo
e controle adequado da entrada de pequenas quantidades de gas
no sistema.

Optou-se, também, por utilizar cilindros individuais para cada
tipo de gds, cuja mistura desses é realizada dentro da cdmara de
tratamento. Assim, pode-se realizar varios tipos de tratamentos
com proporgdes variadas de gas, o que permite estudar a formagao
de diferentes camadas.

As mangueiras de gas foram conectadas a cada parte do sistema
por engate rapido. Para conexdo da mangueira a camara de
tratamento, o engate répido foi soldado a tampas de vedagdo com
conexdo NW25, o qual foi acoplado a tampa inferior da cdmara
utilizando-se anel de centragem com anel Viton e abragadeira.
Foi utilizado um sistema desse para cada tipo de gas. Tanto a fonte

de tensdo quanto os fluxdmetros sao controlados por computador.

Comissionamento do Reator

Apdsa montagem do reator e sistema de tratamento, esse passou
por comissionamento. Verificaram-se a estabilidade do sistema
montado e o efeito dos pardmetros de tratamento na camada
formada por tratamento de nitretagdo idnica a plasma. Com a
operacionalizacdo do reator, foi possivel determinar e monitorar
os pardmetros de tratamento como pressdo, temperatura e

proporgao dos gases.

Durante a realizagdo do tratamento com fonte DC corrente
continua, observou-se a formagido de muitos arcos com
tensdes de 500 V, impedindo que o tratamento fosse realizado
em temperaturas maiores de tratamento. Por esse motivo, o
tratamento de nitreta¢do nessa etapa de conhecimento do sistema
montado foi realizado a 450 °C, menor do que a proposta para
acos P20, o qual geralmente é tratado a 520 °C. Tal efeito vem a
corroborar o relato de Bermudez', o qual afirma que fontes de
tensdo DC corrente continua favorecem a formagéo de arcos no
plasma quando ¢é aplicada tensdo muito alta.

No que diz respeito a fonte de tensio DC corrente pulsada,
observou-se a formagao de arcos somente no inicio do processo
de sputtering, usual nos primeiros minutos do processo de
limpeza do prato e amostras. Isso mostra a maior estabilidade
do sistema e a maior versatilidade dos parametros ao utilizar
esse tipo de configuragdo de fonte. As macrografias das amostras
sem tratamento e tratadas utilizando fonte com configuragao DC
corrente continua e fonte DC corrente pulsada sdo apresentadas
nas Figs. 4a, bec, respectivamente.

As andlises visuais das amostras revelaram a produc¢do de uma
superficie ndo uniforme para o tratamento realizado utilizando
fonte DC corrente continua, conforme observado na Fig. 4b.
Conforme relatado por Alves Junior®, pegas com coloragao
superficial variante da periferia ao centro indicam o fendmeno
de efeito de borda ocasionado pela competigao entre o sputtering
e deposi¢ao durante o processo devido as alteracdes no campo
elétrico em cantos e arestas. De acordo com Cordeiro", em
tratamentos a plasma, a geometria das pegas (principalmente as
que tém quinas vivas) influencia na geracdo do efeito de borda,
devido a sua interferéncia na distribuicao de campo elétrico.

A andlise visual da amostra tratada utilizando fonte DC pulsada
revelou a produgio de superficie mais uniforme, conforme pode
ser observado na Fig. 4c.

O efeito de borda caracteriza-se por regides sem nenhum
tratamento ou pouca camada formada, nao alcangando a dureza
desejada num processo de nitretagdo a plasma, o que pode
ser observado na Fig. 5a. Esse tipo de camada formada é nao
uniforme, ndo sendo adequada para aplicagdes em servigo, uma
vez que apresenta estruturas irregulares ao longo da superficie
tratada, as quais apresentario comportamento diferenciado

(A) (B)

Figura 4: Imagem da amostra com 12,5 mm de diametro. (A) sem tratamento; (B) tratadas em fonte DC corrente continua e (C) DC corrente pulsada.
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Figura 5: (A) Mapa de dureza superficial HV de uma regiao da amostra nitretada utilizando fonte DC corrente continua; (B) fonte DC

corrente pulsada.

em cada regido que mostre dureza distinta. Assim, observa-se
a influéncia do efeito de borda nas propriedades da camada
formada, produzindo uma camada tratada de menor dureza
na borda da amostra, enquanto uma maior dureza é observada
em sua regido central. Como observado na Fig. 5b, a amostra
tratada por nitretagdo i6nica a plasma com fonte DC corrente
pulsada proporcinou maior uniformidade da dureza da camada
formada.

O sistema de tensio DC corrente continua, conforme relatado
por Alves Junior®, era utilizado nos equipamentos mais antigos,
para obtengdo da descarga luminescente. Porém, esse era
um sistema desfavoravel, em pegas com furos ou geometria
complexas. Sistemas de tensdao DC corrente pulsada sdo sistemas
de chaveamento transistorizado que utilizam frequéncia entre
1.000 e 10.000 Hz. Esses pulsos geram alto nivel de energia
no plasma, com alta voltagem e baixa corrente’. Com essas
caracteristicas, a formacao de arcos e catodo oco ¢ eliminada e
pegas com furos e geometria complexas podem ser tratadas de

forma mais adequada.

Tratamento de Nitretagao I6nica a Plasma
Efeito da tens&o

Esse éumimportante pardmetro pararealiza¢do dos tratamentos
de nitretagdo ionica a plasma, pois, por meio dele, é possivel
controlar a intensidade do plasma e atingir as temperaturas de
tratamento desejadas.

De forma geral, para uma descarga ser iniciada dentro de um
sistema fechado, as particulas precisam atingir uma distribuigao
de energia tal que uma quantidade adequada dessas tenha energia
suficiente para, ao sofrer colisoes com as demais, produzir
ionizagdo. Dentre essas particulas, sdo os elétrons os que tém
maior facilidade em ser acelerados, devido a sua baixa massa
quando comparados aos fons e atomos neutros. Essa energia
pode ser gerada por aumento da temperatura, utilizando sistema
adicional, ou por uma fonte externa que aplique uma diferenca de
potencial capaz de acelerar os elétrons do sistema'?.
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Entdo, para que sejam possiveis a formagdo do plasma em
baixas pressdes e a produgdo de reagbes em uma descarga
luminescente, é necessdria a aplicaciao de poténcia adequada'®.
Segundo Collison et al."’, quando a poténcia aumenta, diminui-se
a queda de corrente de ions na borda da pega, resultando em uma
melhor uniformidade do plasma préximo a superficie da amostra.
Em trabalho realizado, Rembges e Buster'* observam que, nos
tratamentos nos quais a poténcia é muito baixa, a nitretagdo é
insuficiente.

Neste trabalho, para a geragao do plasma, aplicou-se uma tensao
de, no minimo, 350 V, abaixo da qual o plasma ndo é estabelecido.
Conforme pode ser observado na Fig. 6a, quanto maior a tensao
aplicada, maior a temperatura de tratamento alcancada. Assim,
para atingir a temperatura de tratamento, deve-se determinar a
tensdo e a corrente necessarias de tratamento.

Com aumento da tensdo, ha aumento da intensidade de corrente,
fazendo com que os ions ganhem energia e, ao serem acelerados
em diregdo ao catodo, produzam novos elétrons secundarios
que, por sua vez, produzirao novos fons, formando, com isso, a
regido andmala. Esse efeito causa aumento na temperatura, a qual
se estabiliza quando os valores de densidade de corrente nao sao
superiores aos valores maximos da descarga anomala, e assim o
aquecimento do catodo serd substancial®.

Analisando a Fig. 6a, ¢ possivel visualizar o aspecto do
plasma em diferentes valores de tensdo, sendo notavel que,
utilizando voltagens mais baixas, o plasma se forma com baixa
luminescéncia. Dessa forma, nio ocorre aumento signiﬁcativo
da temperatura. A partir do momento em que se aumenta a
voltagem, a luminescéncia do plasma também aumenta, e isso se

deve ao fato de a poténcia estar mais alta'.

Efeito da pressdo

Segundo Boyer'’, a espessura da camada luminescente é
determinada pela pressdo dos gases. Dessa forma, controlando a
pressdo, é possivel controlar a espessura da camada luminescente

e a uniformidade dessa camada durante a nitretagdo’.
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Figura 6: (A) Efeito da temperatura em funcéo da tensao e poténcia a 0,305 torr; (B) influéncia da pressao de trabalho na temperatura de

tratamento.
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Figura 7: Intensidade luminosa do plasma utilizando gas Ar a (A) 0,429 torr; (B) 2,17 torr.

Segundo Collison et al.”?, quando valores baixos de pressao
sao utilizados dentro da ciAmara, a uniformidade da camada
luminescente é boa no centro da amostra; porém, nas
extremidades ocorre um decaimento da uniformidade dessa
camada. Entretanto, quando valores altos de pressdes sdo
utilizados, a uniformidade da camada luminescente é melhor
nas extremidades do que no centro. Dessa forma, deve-se
buscar um valor de pressdo intermedidrio, pois resultard em
uma uniformidade da camada luminescente média total mais
apropriada.

Ao observar a Fig. 6b, é possivel verificar que a pressiao
de trabalho influencia na temperatura de tratamento.
Maiores pressdes de trabalho, para uma mesma tensao
aplicada, determinam maiores temperaturas de tratamento.
Queiroz'® comenta que, com a elevagdo da pressdo em um
meio plasmatico, a temperatura aumenta com mais facilidade
devido a um numero maior de colisdes entre as particulas
e a amostra pela redu¢do do livre caminho médio entre as
particulas energéticas. Mas, conforme observado neste
trabalho, a temperatura alcancada é muito dependente, além
da pressdo de tratamento, da voltagem aplicada no sistema.
da

luminescéncia anomala formada sobre a amostra. Observa-

A pressio também controla a uniformidade
se, na Fig. 7, que pressdes de tratamento maiores produzem
radiacdo luminosa intensa e muito préxima ao prato, e a

bainha fica mais fina e uniforme ao redor de toda a superficie

da peca exposta ao plasma, o que produz uma camada
nitretada homogénea e regular por toda a superficie tratada.

Conforme mencionado por Alves Junior’, na descarga
luminescente andmala existe uma série de espagos escuros e
luminosos, como apresentado na Fig. 8. Essa regido de espago
escuro do catodo e uma camada fina de maior lumionosidade

r

abaixo do espago escuro é conhecida, respectivamente,
como bainha catddica e luminescéncia catddica®. Conforme
relatado por Souza', os pardmetros, como a geometria da
peca e principalmente a pressdo e tensdo, afetam a forma
da bainha catddica.

A bainha catédica é uma regido que, de acordo com
Alves Junior’, apresenta baixa concentragdo de cargas
devido seu baixo gradiente de potencial. E é nessa regido,
em conjunto com a luminescéncia catddica e o catodo,
que ocorrem os fendémenos como transferéncia de carga,
ionizagdes, excitagdes e produc¢des de elétrons secunddrios,
fendmenos esses responsaveis pela formagido da camada de
tratamento®.

Observou-se, neste trabalho, que a formagao de bainhas
mais finas e proximas a superficie das amostras tratadas
(Fig. 8a) formam camadas uniformes e o efeito de borda ¢é
eliminado (Fig. 8d). Essa constatagao ilustra bem o efeito da
pressdo na uniformidade do plasma e, consequentemente, na
camada formada ao se realizar o tratamento de nitretacdo

ionica a plasma a pressao de 4,28 torr.
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(D)

(B)

(E) (F)

Figura 8: (A e D) Tratamento de nitretac&o idnica a plasma a 4,28 torr com bainha catddica fina e regular produzindo pega sem efeito de
borda; (B e E) bainha grossa na pega nitretada a 1,87 torr produzindo amostra com efeito de borda; (C e F) luminescéncia heterogénea
formada a 0,5 torr durante o sputeering com Ar, produzindo uma peca com camada heterogénea apds nitretagdo iénica a plasma a 0,85 torr.

Assim, quando o plasma envolve uniformemente toda a
pega, atingindo toda a superficie exposta ao plasma de maneira
homogénea, garante-se a formagiao de uma camada nitretada
com as mesmas caracteristicas metaltrgicas em qualquer parte
da peca, com dureza uniforme em toda sua extensdo, adequada
e necessaria para aplicagbes de equipamentos nitretados em
servico®.

A Fig. 8b apresenta a forma¢do de uma bainha grossa em
tratamento realizado a 1,87 torr, conferindo uma pega com efeito
de borda apds o tratamento (Fig. 8e). Ja a Figs. 8¢ e f ilustram
o tratamento de nitretagdo iOnica realizada a baixa pressdo
(0,85 torr), com o sputtering realizado a 0,5 torr, formando
luminescéncia irregular ao redor da amostra. Como consequéncia,
formou-se uma camada com efeito de borda bastante intenso.

Para Dressler”, conforme apresentado por Riofano®, a
influéncia desse pardmetro no processo de nitretago estd relacionada
com o livre caminho médio entre as espécies presentes no plasma.

Para pressdes em torno de 0,01 torr, alcangadas na evacuagdo
do sistema e chamada de pressio de fundo, a tragetéria livre
média entre os elétrons e as moléculas do plasma é grande, e
a probabilidade do elétron colidir com uma molécula do gas ¢
menor, o que faz com que os fons atinjam a superficie da peca sem
perda significante de energia. Se a pressdo parcial for aumentada
entre 0,01 e 7,5 torr, a trajetéria livre média é reduzida e o
nimero de moléculas presentes no gas ¢ suficiente para garantir
um numero de ionizagao do gds, o qual sustenta a descarga
luminescente. Nessa condi(;éo, tem-se maior concentragdo de ions
interagindo com a superficie da pega, embora esses apresentem
menor energia®?,

Esse fato é coerente com o resultado obtido por Moradshahi
et al.”, que obtiveram uma camada mais rica em nitrogénio ao
aumentar a pressao de tratamento de 46,5 para 80 Pa em liga de
aluminio nitretada a plasma.

Se a pressdo é aumentada ainda mais, 0 nimero de moléculas
presentes no plasma sera suficiente para garantir as colisdes dessas
com os elétrons, porém a trajetorioa de livre caminho médio entre
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essas espécies ¢é curta e nao adquire, portanto, energia suficiente
para causar ionizagdo. Nesse caso, pode-se atingir ionizagdo
adequada do meio através da aplicacdo de altas voltagens, cujo
valor necessario geralmente ¢é superior aos valores praticos

utilizados nesse tipo de tratamento? 2.

Efeito do tempo de tratamento

Segundo Chiaverini®, esse ¢ um dos principais parametros
de tratamentos termoquimicos e, comparados aos processos
convencionais, 0 método a plasma necessita de um tempo muito
menor para formar uma camada adequada para aplicagio em
servigo. Tempos de tratamentos maiores produzem camadas mais
espessas, enquanto a temperatura influencia na dureza da camada.

O tempo de tratamento é governado pela teoria da difusdo
e, conforme aumenta-se o tempo de tratamento, os elementos
difundem-se em maior profundidade no substrato tratado, o que
aumenta a espessura e diminui a dureza da camada formada?. Isso
pode ser comprovado na Tabela 2, que determina a porcentagem

de nitrogénio obtido na camada formada.

Tabela 2: Porcentagem em massa (%) do nitrogénio obtido pela
técnica espectroscopia de energia dispersiva de raios-X (EDX) na
camada formada nas posi¢oes 1 (camada branca), 2 (interface da
camada branca com a zona de difuséo), 3 (zona de difusao logo
abaixo da camada branca) e 4 (zona de difusao).

Posicéo 1 7,89 6,73 6,07
Posicao 2 4,57 4,12 4,60
Posicao 3 2,91 3,14 3,96
Posicéo 4 1,92 2,06 3,13
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As Figs 9a e b ilustram o efeito do tempo de tratamento na
espessura da camada formada no ago P20 nitretado a 520 °C
por um periodo de 2 e 5 h. Observa-se que tempos maiores
de tratamento produzem camadas brancas mais espessas. O
tratamento realizado pelo periodo de 2 h produziu uma camada
branca com espessura média de 10,211 um, enquanto o tratamento
realizado pelo periodo de 5 h produziu uma camada branca com
espessura média de 15,64 mm. Os resultados obtidos no presente
trabalho corroboram Manfrinato’ e Moradshahi et al..

A camada nitretada cresce com o tempo de tratamento®.
Porém, deve-se considerar que a formagédo do nitreto depende de
atomos do metal livre na superficie da peca tratada. Dessa forma,

a espessura da camada formada apresenta uma dependéncia

Figura 9: Tratamento de nitretag&o com 80% N, e 20% H, em P20.
(A)400°Ce2h;(B)520°Ce2h;(C)520°C e 5 h.

parabolica desse pardmetro justificada pelo impedimento da
difusdo do metal para a superficie de nitretagao pela formagao do
nitreto nessa regiao®.

Observa-se, na Fig. 10, dureza de 788 HV para tempo de
tratamento de 5 h, enquanto, para 2 h, a dureza méxima foi
de 757 HV, evidenciando que o tempo de tratamento tem maior

influéncia na espessura do que na dureza da camada formada.
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Figura 10: Microdureza Vickers em funcéo da profundidade da camada
obtida para tratamento realizado a 520°Ca2e5he400°C a2 h.

Efeito da temperatura de tratamento

A temperatura é um pardmetro de importante relevancia,
pois influencia diretamente na dureza da camada®*. Todavia,
existe uma faixa de temperatura certa para tratamentos de
nitretagdo idnica a plasma, sendo que, em altas temperaturas
(acima de 650 °C), a solubilidade do nitrogénio no composto
e o coeficiente de difusdo sdo aumentados; dessa forma o
nitrogénio se difunde de uma forma mais rapida para
o substrato, tendo, como consequéncia, a nido formagio de
uma camada composta compacta e densa de nitretos?”. Para
temperaturas usuais de processos de nitretagao (350 a 550 °C),
tanto a solubilidade do nitrogénio quanto o coeficiente de
difusdao sdo menores e rapidamente uma camada de nitretos é
formada?.

Pela analise da Tabela 3 e da Fig. 9, é possivel observar
semelhanga na espessura da camada branca e espessura da
camada total do material tratado a 400 e 520 °C, ilustrando que a
temperatura ndo influenciou de forma significativa na espessura
da camada formada.

Tabela 3: Determinacdo da dureza, da espessura da camada
branca e da espessura da camada total formada nos tratamentos
realizados a 400°C e 2 h,520°Ce2he520°Ce 5 h.

Espessura camada branca (mm) 10,4 10,211 15,64
Espessura camada total (mm) 300 300 484
Dureza (HV) 614 758 788
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Porém, baixas temperaturas de tratamento (em torno de 400 °C)
apresentam baixa difusdo do ion ao substrato, o que satura a
superficie com o elemento em difusdo®. Esse comportamento
pode ser observado na Tabela 2.

Observa-se que, para a temperatura menor, a porcentagem
de nitrogénio (% p N) na superficie é maior, porém, cai
abruptamente ao longo da camada de forma, diferentemente
do que ocorre a temperaturas mais altas, que mantém valores
de nitrogénio maiores ao longo da camada formada. Esse
comportamento reflete na dureza em profundidade do material,
que se mantém maijor para o tratamento realizado a temperatura
de 520 °C, conforme observado na Fig. 10. O tratamento realizado
a 520 °C foi responsavel pela formacdo de uma camada de maior
dureza, se comparado com o tratamento realizado a 400 °C. Esse
comportamento também foi observado por Yang et al.” e Pereira
Neto et al.?.

Para temperatura de 400 °C, obteve-se dureza de 614 HYV,
valor menor se comparado a amostra tratada a 520 °C, que
atingiu dureza de 757 HV. Pereira Neto et al.** observaram que,
em tratamentos de nitretagdo com temperaturas mais elevadas,
foram obtidos maiores durezas e maior resisténcia ao desgaste.
Isso ocorre devido a formagdo da camada por meio do fendmeno
de difusdo na superficie do material. O coeficiente de difusao
aumenta de forma exponencial com a temperatura de tratamento,
proporcionando maior difusdo de nitrogénio na superficie tratada
a temperaturas de tratamento maiores®. Porém, deve-se salientar
que temperaturas de tratamento muito elevadas (maiores que
800 °C para agos) devem ser evitadas, pois podem causar a

diminuigdo da espessura da camada formada®.

CONCLUSOES

Comprovou-se que, com o sistema completo do reator projetado,
construido e montado, foi possivel a realizagdo de tratamentos de
nitretagdo idnica a plasma, os quais formaram camadas uniformes
e homogéneas. Dessa forma, pode-se afirmar que o sistema
montado é adequado ao tipo de tratamento estudado, podendo
ser aplicado a outros tipos de tratamento a plasma.

A fonte DC corrente pulsada apresentou melhor desempenho
quando comparada & DC corrente continua, com relagio a
uniformidade e dureza da camada formada, permitindo atingir
altas temperaturas de tratamento. Mesmo que em alguns
momentos do tratamento tenham ocorrido problemas de
aberturas de arcos catodicos, o chaveamento da tensao produzida
pelo mddulo de pulso da tensdo suprimiu complicagdes com a
continuidade do tratamento.

Para obten¢do deumacamadahomogénea, de dureza e espessura
especificas para o tratamento de nitretagido iOnica, devem-se
controlar os pardmetros pressdo, poténcia, tempo e temperatura
de tratamento. Assim, para obten¢do de camadas com dureza
mais elevadas, devem-se utilizar temperaturas mais elevadas. Para

obterem-se camadas mais espessas, deve-se aumentar o tempo
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de tratamento. Percebeu-se que pressdes muito baixas nao foram
adequadas para a formagdo de camadas uniformes; dessa forma,
as pressoes ideais de tratamento foram de 4 a 7 torr, enquanto a
tensdo é responsavel por se atingir a temperatura de tratamento
desejada.

Com isso, pode-se afirmar que é importante realizar o estudo
do efeito dos principais pardmetros para que seja possivel a
realizagdo de tratamentos de nitretagao eficiente, nos quais ocorra

a formagao das camadas nitretadas uniformes e homogéneas.
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