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CEMENTAGCAO A BAIXA TEMPERATURA DO AGCO INOXIDAVEL
MARTENSITICO AISI410

Abstract

Industrial application of plasma assisted thermochemical treatment has shown considerable growth
inrecent years due to its excellent results obtained in surface modification of engineering materials. In
the case of plasma assisted thermochemical treatment of stainless steels, a significant improvement of
tribological behavior and corrosion resistance can be achieved, when treatment is performed at low
temperatures, below 450 °C. This work has investigated the response of the martensitic stainless steel
AISI1410 to plasma carburising conducted by 6 hours at 350 and 400, in a gas mixture containing of
99,5% (80% H, + 20% Ar) and 0,5% CH,; The present work is focused on the study of the
microstructural characteristics. All treatment cycles were performed at a constant pressure of 3 Torr
and constant applied peak voltage of 700 V. The modified layers were characterized by optical
microscopy, X-ray diffractometry and microhardness measurements. The results have shown that the
surface modification of AISI 410 steel by plasma carburizing in the evaluated conditions lead to an
increase in the material hardness, which is due to the interstitial carbon atoms saturation and
precipitation of FesC, as evidenced by XRD spectra and by the obtained micrographs, which confirm
the presence of a modified layer. The results indicate a direct relationship between the temperature
used in the plasma carburizing treatment and the obtained modified layer properties and thickness.

Keywords: Low-temperature carburizing; Plasma assisted carburizing; AISI 410 martensitic stainless
steel.

Introducao

Com potencial elevado de aplicacdo, inovacdo e por se tratar de uma alternativa pouco
poluente, as técnicas assistidas por plasma vém ganhando espaco no setor de tratamento de superficie
de materiais. Tal expansdo também se deve a outros beneficios que sua adocéo oferece, dentre os quais
podem ser citados: qualidade nos tratamentos; vantagens econémicas (facilidade de automacdo do
processo, possibilidade de obter superficies com composi¢fes quimicas e morfologias diferentes pela
variacdo dos pardmetros de processamento, etc.); baixo consumo de energia; menor distorcdo das
pecas tratadas; reprodutividade dos resultados; versatilidade, etc. (SUCHENTRUNK et al., 1997).

Os tratamentos de cementacdo e nitretacdo a baixa temperatura de agos inoxidaveis, se
realizado com parametro de tratamento adequados, resultam num aumento da resisténcia a corrosdo e
das propriedades mecéanicas dos materiais tratados. Dentre esses processos, a cementagcdo tem
apresentado bons resultados, conforme descrito por Edenhofer et al. (2001).

No entanto, o processo de cementagdo, quando realizado em elevadas temperaturas, provoca a
deterioracdo da resisténcia a corrosdo nos agos inoxidaveis. Para acos inoxidaveis austeniticos,
pesquisas demonstraram que a realizacdo da cementacdo a baixa temperatura (abaixo de 450 °C)
proporcionou propriedades mecanicas similares aos de elevada temperatura sem, no entanto, causar
reducdo da resisténcia a corrosdo do componente tratado (ERNST et al., 2007; GOBBI et al., 2006;
SOUZA et al., 2009; SUN, 2005; SUN, 2009; SUN e BELL, 2002; TSUJIKAMA et al., 2008). De
acordo com Li e Bell (2007) o tratamento de nitrocementacdo e de cementacdo a baixa temperatura
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sdo vantajosos em relacdo a nitretacdo para acos inoxidaveis austeniticos, por exemplo, no aumento da
espessura da camada e na reducéo do tempo de tratamento.

Estudos sobre a cementacdo a baixa temperatura de agos inoxidaveis martensitico sdo raros na
literatura, mas os estudos encontrados apresentam elevado potencial para melhoria da resisténcia ao
desgaste da superficie tratada e possivelmente de sua resisténcia a corrosdo. Com isso, a presente
pesquisa visa realizar o tratamento de cementacéo por plasma a baixa temperatura no ago AlSI 410, de
forma a avaliar a influéncia da temperatura de tratamento sobre os resultados obtidos.

Metodologia

Amostras em formato de disco com dimensdes de duas polegadas de didmetro e um centimetro
de altura foram produzidas a partir de uma barra recozida do aco AISI 410.

As amostras foram lixadas na lixa 120 e 220 em ambas as faces do disco. Sofreram témpera ao
ar ap6s tempo de austenitizacdo de uma hora a xxx°C , seguindo as indicacbes da ASTM para cada
aco. Estas condigbes foram escolhidas buscando garantir maxima dissolugdo de carbonetos e
homogeneizagdo de composi¢do da austenita e se mantendo dentro da faixa indicada.

Previamente a cementagdo, as amostras temperadas foram lixadas e polidas, para a eliminacéo
da carepa de Oxido resultante da témpera e para uniformizacdo do acabamento superficial. Isso foi
feito usando lixas de carbeto de silicio (gramaturas de 220 a 1200) e para polimento foi utilizado uma
suspensdes abrasivas de um micrémetro de Al,Os, até obter acabamento espelhado. O procedimento
foi seguido de limpeza em banho de ultrasom com acetona, anteriormente ao tratamento de
cementagdo. O revenimento foi realizado simultaneamente ao tratamento termoquimico de
cementacgdo por plasma.Com a finalidade de degasagem do reator, limpeza da superficie das amostras
e remocdo da camada de Oxido, para que seja possivel a difusdo de carbono no substrato,
anteriormente ao tratamento de cementacdo, foi realizado o procedimento de limpeza com
pulverizagdo catddica, em plasma, usando uma mistura gasosa de 80% H, + 20% Ar, sob fluxo de 200
sccm, a uma pressdo de 400 Pa na temperatura de 300°C por 0,5 hora. Como esta etapa envolve
aquecimento, o revenimento iniciou-se durante a limpeza. Considerando a mistura gasosa, foi utilizado
argbnio para aumentar a taxa de pulverizagdo catddica, com o intuito de desestabilizar a camada
passiva e pulveriza-la. O hidrogénio esteve presente para garantir uma atmosfera fortemente redutora,
se combinando com o oxigénio residual e/ou proveniente da camada passiva e formando H,O, que é
retirado do sistema por fluxo de gas.

A cementacdo assistida por plasma foi realizada com uma mistura gasosa composta de 99,5 %
de mistura gasosa de 80% H, + 20% Ar, e 0,5% de CH, (em volume), vazdo de 200 sccm, pressao de
400 Pa. As temperaturas de tratamento escolhidas, foram de 350 e 400°C e o tempo de tratamento foi
de 6h. O aquecimento da amostra (pega/substrato) foi obtido unicamente pelo bombardeamento das
espécies no plasma (ions e espécies neutras aceleradas). Terminada a cementacdo, as amostras foram
resfriadas na cdmara sob fluxo gasoso para evitar a oxidacao.

O reator utilizado consiste em uma camara de vacuo cilindrica com didmetro de 350 mm e
altura de 380 mm feita em ago inoxidavel acoplada a pratos de aco e selados com anéis de silicone nas
duas extremidades. O sistema é evacuado até uma pressio residual de 1,33 Pa (10 Torr), utilizando
uma bomba mecanica de duplo estagio com capacidade de vazao de 33 Nm® h™. A pressio da camara
de vacuo é medida por meio de um mandémetro com faixa de medicdo de 0 a 1,33 x 10* Pa (0 a 10
Torr). Seu controle é realizado por meio de uma valvula borboleta automatizada. A leitura da pressao e
alimentacdo do manbémetro capacitivo € efetuada através de um display digital. A tubulacdo de
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alimentacdo de gases é construida em tubos de cobre, de 6,35 mm de didmetro, e as conexdes sdo de
latdo. O controle do fluxo dos gases é realizado por trés fluximetros méassicos. A alimentacdo de gés é
realizada por meio de garrafas de Hidrogénio, Argénio e Metano ultrapuros (pureza de 99,999% para
H, e Ar, e 99,996% para 0 CH4), com os reguladores de pressdo de ambas as garrafas ajustados em 3
kgfcm? no mandmetro de baixa pressdo. Foi utilizada uma fonte de tensio pulsada (4,2 kHz), com
periodo de pulso (ton+ore) de 240 s, e tempo de pulso ligado (ton) podendo variar no intervalo entre
10 e 230 ps, e tensdo entre 400 e 700 V. A poténcia fornecida pela fonte é controlada pelo tempo do
pulso ligado. Os pardmetros da descarga foram medidos por multimetros (medindo tensdo e corrente).
A temperatura foi medida utilizando-se um termopar do tipo K (chromel-alumel) de didmetro 1,63
mm (bitola 14 AWG) com protecdo metalica de ago AISI 310 e isolamento ceramico. O erro maximo
destes termopares, na faixa de medicdo de 0 a 1260°C, é de +0,75%. As leituras de temperatura do
termopar serdo tomadas através de um termémetro digital, marca Minipa, modelo MT600.

As amostras cementadas por plasma foram caracterizadas em termos de microdureza e
microestrutura. O endurecimento superficial das amostras tratadas foi determinado através da
realizacdo de medidas de dureza Vickers por meio de um microdurdmetro marca Shimadzu tipo
HMV-2T. As medices de microdureza foram realizadas no topo (regido exposta ao plasma), e na base
(regido mantida em contato com o suporte, ndo exposta a descarga luminescente). Para andlise
metalogréfica, as amostras foram cortadas de modo a obter uma secdo transversal da camada
cementada, de forma a investigar sua microestrutura e medir sua espessura. Essa secdo foi embutida
em baquelite, sendo na sequéncia lixada com lixas de carbeto de silicio (SiC) nas gramaturas entre 120
a 1200 e polidas mecanicamente utilizando um disco de feltro e uma suspensao abrasiva de Al,O; com
particulas de 1 um (seguindo o procedimento descrito por Vander Voort e James (1992) e SCHEUER
(2011). Posteriormente, as amostras foram limpas em banho de ultra-som com alcool etilico por 10
minutos.

As observacOes foram realizadas apds submeter as amostras ao ataque quimico utilizando o
reagente Villela. O ataque foi realizado mergulhando as amostras na solugdo durante um periodo de 60
segundos. O Villela utilizado foi utilizando 5 ml de HCI, 1g de éacido picrico e 100 ml de &lcool
absoluto. Apds ataque as amostras foram examinadas por microscopia Otica.A evolucdo e
determinagdo das fases presentes no material foram investigadas pela técnica de difratometria de raios-
X (DRX). Para tanto, serd utilizado um difratdbmetro, utilizando radiagdo CuK'l. O intervalo de
varredura foi entre 30 a 90°, e a velocidade de varredura sera de 1 0/min. As fases foram determinadas
através da comparacdo dos espectros de difracdo obtidos com cartas do JCPDS - "Joint Committe on
Powder Diffraction Standards" através do software Seach

Resultados e Discussao

A média da dureza da barra recebida, sem tratamento foi de 84,5 Hockwell B e 12,06
Hockwell C.

A tabela 1, mostra a média microdureza da amostra antes e ap0s o tratamento de cementacao.

A microdureza foi medida em Vickers e em Hockwell C a cada 1mm em uma seccdo de 1cm
da amostra 2, para verificar se havia efeito de borda, temperada e cementada a 400°C por 6h. A carga
aplicada foi de 0,3 kgf e a forca de 2,94N.
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Surperficie Amostra 1 — Amostra 2 — Amostra 4 — Amostra 6 —
cementada a Cementada a conforme Apenas com
350°C 400°C recebida tratamento
térmico de
témpera
Apos o 435 HV 459 HV Néo foi N&o foi
tratamento cementada cementada
Antes do 414 HV 350 HV 175 HV 409 HV
tratamento

Percebe-se um aumento na dureza das camadas tratadas. Quanto as micrografias, confirma que
a camada € muito fina para ser evidenciada. Contudo, os perfils de microdureza estdo sendo realizados
e devem revelar a camada de difus&o.
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Figura 1- Espectros de DRX obtidos para a amostra cementada a 350°C
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Figura 2 — Microestruturas do ago AlSI 410 temperado apés austenitizacdo a 1010°C. Tempo
de permanéncia no forno de 1 hora minutos com resfriamento ao ar..Amostra 1 cementada a 350°C.

A amostra 2 foi cementada a 400°C, a média de microdureza encontrada do topo foi de 459
HV e a média da face temperada e revenida (base) foi de 350 HV.
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Figura 3- Espectros de DRX obtidos para amostra cementada a 400°C
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Figura 4- Microestruturas do ago AISI 410 temperado ap0s austenitizagdo a 1010°C. Tempo
de permanéncia no forno de 1 hora minutos com resfriamento ao ar. Amostra 2 cementada a 400°C

A amostra 4 ¢é a referéncia conforme recebida do lote industrial, ndo sofreu témpera e néo
sofreu cementagdo. Sua média de microdureza foi 174HV.

A amostra 6 ¢ a referencia. Foi apenas temperada e ndo passou pelo processo de cementacao.
Sua média de microdureza foi de 409 HV.

|[Amostra 6- Temperada e sem cementacao|
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Figura 5- Espectros de DRX obtidos para a amostra temperada e sem cementacéo.
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Figura 6- Microestruturas do ago AISI 410 temperado apds austenitizagdo a 1010°C. Tempo
de permanéncia no forno de 1 hora minutos com resfriamento ao ar.

Conclusoes

Foi observado o endurecimento superficial sem sensitizagdo. Estes estudos estdo em andamento para
aprofundar o entendimento do processo de cementagdo do ago AISI 410 e seu impacto na resisténcia a
corrosdo das superficies tratadas.
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