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RESUMO

O estudo de tratamentos de endurecimento superficial € fundamental para o
aumento da vida util de componentes mecanicos e ferramentais. Nesse contexto, o
presente trabalho investigou diferentes camadas obtidas por nitretagdo a plasma
aplicadas ao ago SAE 8620. Essas foram caracterizadas quanto as propriedades de
microdureza de superficie, espessura de camada de compostos, fases presentes na
camada de compostos, microestrutura, profundidade de camada, perfil de
microdureza e também avaliou-se a variagao dimensional nos tratamentos. Os ciclos
de nitretagcao a plasma tiveram suas camadas submetidas a ensaio desgaste em
tribdmetro do tipo reciproco com esfera de SisN4s submerso em 6leo e pressao de
contato de 4GPa com comprimento de ensaio de 288m, apds foi calculada a taxa de
desgaste do corpo e contra corpo e medido o coeficiente de atrito. Nesta primeira
etapa do trabalho o ciclo 2 — T5SN2t6 apresentou a menor taxa de desgaste (4,54x10"
& mm3/Nm no corpo e 3,18x10-° mm?3/Nm na esfera), com coeficiente de atrito de 0,132
em média e uma marca de desgaste suave na superficie, sendo aproximadamente 43
vezes menor que no material sem tratamento. Esse ciclo foi selecionado para e
execugao da segunda etapa do trabalho, que consistiu em replicar essa camada em
um reator de nitretacao a plasma industrial, avaliando a estabilidade das propriedades
de camada e variagao dimensional com o uso de métodos estatisticos de comparagao
de resultados como o Kruskal-Wallis e Dunn. Para isso utilizou-se 25 amostras
cilindricas de faces retificadas e polidas, distribuidas espacialmente em posi¢des
previamente identificadas no reator de plasma. Cada amostra foi novamente
caracterizada conforme as propriedades de camada avaliadas na primeira etapa,
aumentando a quantidade de medigdes. No primeiro ciclo realizado (IND1) no reator
industrial utilizando os mesmos parametros do ciclo da etapa laboratorial os resultados
nao convergiram de forma representativa, demostrando a necessidade de alteragdes
nos parametros para alcangar melhor estabilidade de processo em regides especificas
no reator. Dessa forma, realizou-se o ciclo IND2 que demostrou similaridade
estatistica com a camada selecionada na etapa 1. A microdureza de superficie (716
+18HVp 3) no ciclo IND2 ndo apresentou variagao estatistica em relagéo a posi¢cao no
reator, diferente de outras caracteristicas como espessura de camada de compostos
(3,9 %0,9um), profundidade de camada nitretada (0,33 £0,03mm), perfil de
microdureza e variagdao dimensional (6,8 +1,2um) que apresentaram influéncia da
posicao no reator de plasma. Ao final foi possivel comprovar que o ciclo laboratorial
pode ser replicado industrialmente, porém com maior variagdo estatistica das
propriedades de camada nitretada.

Palavras-chave: nitretacado a plasma; SAE8620; reator industrial.



ABSTRACT

The study of surface hardening treatments is essential for increasing the service
life of mechanical components and tooling. In this context, the present work
investigated different layers produced by plasma nitriding applied to SAE 8620 steel.
These layers were characterized in terms of surface microhardness, compound layer
thickness, phases present in the compound layer, microstructure, case depth,
microhardness profile, and dimensional variation during treatment. The plasma
nitriding cycles were subjected to reciprocating tribometer tests using a SizN, ball
submerged in oil, under a contact pressure of 4 GPa and a total sliding distance of 288
m. The wear rates of the sample and counterbody were calculated, and the coefficient
of friction was evaluated. In this first stage of the study, cycle 2 (TSN2t6) presented the
lowest wear rate (4.54 x 1078 mm?*/Nm for the sample and 3.18 x 107® mm?3/Nm for the
ball), with an average coefficient of friction of 0.132 and a smooth wear track on the
surface, approximately 43 times smaller than that of the untreated material. This cycle
was selected for the second stage of the study, which consisted of replicating the layer
in an industrial plasma nitriding reactor and evaluating the stability of layer properties
and dimensional variation using statistical comparison methods such as Kruskal—
Wallis and Dunn. For this purpose, 25 cylindrical samples with ground and polished
faces were distributed in predefined positions inside the reactor. Each sample was
characterized as in the first stage, with an increased number of measurements;
however, phase analysis of the compound layer was not performed in this stage. In the
first industrial cycle (IND1), carried out using the same parameters as the laboratory
cycle, the results did not show consistent convergence, indicating the need for
parameter adjustments to improve process stability in specific regions of the reactor.
Consequently, a second industrial cycle (IND2) was performed, which demonstrated
statistical similarity to the layer selected in stage 1. The surface microhardness (716 +
18 HVo.3) in the IND2 cycle showed no significant statistical variation with respect to
position inside the reactor, unlike other characteristics such as compound layer
thickness (3.9 £ 0.9 um), nitrided case depth (0.33 + 0.03 mm), microhardness profile,
and dimensional variation (6.8 £ 1.2 ym), which exhibited position-dependent behavior.
In conclusion, the laboratory cycle was successfully replicated under industrial
conditions; however, the statistical variation of the nitrided layer properties was higher
in the industrial cycle.

Keywords: plasma nitriding; property variation; industrial reactor.
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1 INTRODUGCAO

Muitos trabalhos na literatura buscam estudar os fenédmenos triboldgicos,
propriedades de materiais, tratamentos de superficie, e métodos de fabricacéo para
melhorar sistemas submetidos a desgaste ou que necessitam atender critérios de
rendimento em sua aplicagdo, com o objetivo principal de aumentar a vida util do
componente e reduzir o consumo de energia durante a aplicagdo (SALVARO, 2020;
BINDER, 2020; LAMIM, 2016).

Um dos processos de tratamento de superficie mais estudado na literatura &
o de nitretagdo a plasma, que consiste na difusdo de nitrogénio na superficie de
metais. Esse processo de endurecimento da superficie é aplicado em componentes
mecanicos seriados, como engrenagens, bielas e também em ferramentais de
estampagem e moldes de diferentes segmentos (BINDER, 2020; DALCIN, 2021,
LAMI, 2016; FERREIRA, 2001).

Grande parte da producéao de ferramental para industria automobilistica utiliza
0 processo de nitretagdo a plasma para melhorar as propriedades de superficie como
reducdo de coeficiente de atrito, aumento da dureza e implementagdo de tensdes
compressivas. Entre os aspectos produtivos que sdo impactados estado a resisténcia
ao riscamento, facilidade de desmoldagem, reducéao de trincas térmicas e incremento
da durabilidade (SOUZA et al. 2020; AIZAWA et al., 2015; REIS et al., 2020; SILVA et
al., 2016).

Existe ainda, a possibilidade de se reduzir o consumo de energia e o custo
produtivo por processo realizado. O caminho interessante nesse sentido é através da
otimizagao da rota de produgao, com processos mais eficientes de boa repetibilidade
que resultam em componentes capazes de atender os requisitos da aplicagao.

Nesse contexto, o processo de nitretagdo a plasma € uma alternativa, visto
que se trata de um processo em baixa temperatura (~520 °C), que acarreta pouca
variagdo dimensional de componentes, assim, capaz de reduzir etapas de
processamento posterior como a usinagem por retificacdo para ajustes. Trabalhos
como o de Dalcin (2021) demonstram que a nitretacdo a plasma € uma alternativa
viavel de tratamento de superficie para engrenagens, promovendo melhor
desempenho do componente sem causar deformacgdes significativas ou alteragéo da
microestrutura do material.

Recentemente o LabMat-UFSC e a empresa Niit Nitretagdo a Plasma

desenvolveram um projeto de pesquisa em parceria para desenvolver processos de
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nitretacdo a plasma em componentes mecanicos fabricados em ago baixa liga e com
producdo seriada, como engrenagens, eixos, fusos de bombas, mancais de
deslizamento, componentes de moldes e etc... No projeto foram testadas diversas
condigdes de plasma, variando o percentual de nitrogénio na atmosfera de tratamento
(25% e 75%), temperatura de tratamento (550 °C e 615 °C) e tempo de patamar de
nitretacao (2h e 12h).

O presente trabalho foi desenvolvido dentro do contexto do projeto citado,
contudo, buscou-se aqui estudar os processos de nitretacdo mais promissores. Além
disso, foi estudada a homogeneidade do tratamento em escala industrial, ou seja,
utilizando um equipamento industrial aplicou-se uma metodologia para avaliacéo de

uniformidade de propriedades, utilizando o material SAE 8620.
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2 OBJETIVO

O presente trabalho tem como objetivo principal determinar um processo de
nitretacdo a plasma com tempo de tratamento otimizado para o aco SAE 8620,
avaliando a estabilidade do processo em reator de escala industrial. Para alcancar
esse objetivo serdo considerados os seguintes objetivos especificos:

e Estudo de parametros de processo de nitretagao a plasma, em agco SAE 8620
na escala laboratorial.

e Comparar as caracteristicas e propriedades das camadas formadas nos
diferentes processos de nitretagcdao aplicados e determinar o de melhor
desempenho triboldgico.

e Escalar a camada de nitretacéo a plasma selecionada para um reator de escala
industrial.

e Determinar a variabilidade das propriedades do ciclo de nitretacdo a plasma

selecionado no reator de escala industrial.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

Este estudo tem como foco o tratamento de superficie de aco por nitretagéo a
plasma, envolvendo conceitos de metalurgia fisica, engenharia de superficie,
tribologia e propriedades dos materiais. O ago utilizado no estudo foi 0 SAE 8620 e a
avaliagao da variabilidade do processo de nitretacido em reator de escala industrial foi

feita através de analises estatisticas.

3.1 NITRETAGAO

O processo de nitretagao € um tratamento termoquimico de endurecimento de
superficies de agos por meio da precipitacdo de nitretos, e as principais tecnologias
de processamento utilizadas na industria sdo a nitretagao por banho de sal, agas e a
plasma (ALVES, 2001).

O processo de nitretagdo por banho de sal € um método que utiliza sais
fundidos para a difusdo de nitrogénio. Este processo gera residuos de sais que
necessitam de descarte adequado. Apds o processo é necessario a limpeza das
pecas devido a formacao de carepas de sais. A presenga de sais encrustados do
processo podem ser extremamente prejudiciais para o comportamento tribolégico do
sistema, podendo resultar em falha prematura do componente (ROLINSKI et al, 2005;
CALICCHIO, 2009; MALISKA et al, 2003).

A nitretagdo a gas é um processo que utiliza aménia em alta temperatura para
difundir o nitrogénio. A camada de compostos formada pode apresentar a presenga
de porosidade, interferindo em sua resisténcia mecanica. Uma das principais
vantagens deste processo reside na sua eficiéncia no tratamento de geometrias
internas, como furos, e formagao de camadas de compostos espessas.

A nitretacao a plasma é um processo realizado em reatores sob atmosfera de
vacuo, onde uma mistura gasosa com alta pureza contendo principalmente nitrogénio
e hidrogénio € ionizada, formando o plasma. Os ions formados s&o acelerados por um
campo elétrico e colidem com a superficie metalica das pegas posicionadas sobre o
eletrodo negativo (catodo), transferindo energia e promovendo rea¢des quimicas que
levam a formacao de nitretos.

De acordo alguns autores (MALISKA et al, 2001; BINDER, 2020; ), o processo
de nitretacdo a plasma apresenta vantagens em relagdo aos processos de nitretagcéo

a liquida e gasosa, sendo as mais relevantes:
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e Auséncia de residuos poluentes no processo

e Menor consumo de energia

¢ Facilidade de controle das variaveis de processo e formacao de camada
¢ Menor risco de alteracdo dimensional das pecgas

e Formacao de camada compactas e uniformes sem porosidade

e Possibilidade de tratamentos em menor temperatura

Em determinadas aplicacdes a nitretacdo a plasma torna-se interessante em
relacdo as demais, e a camada formada depende da composi¢ao quimica do aco a
ser tratado e parametros de processo, como tempo, temperatura e composi¢cao da
atmosfera nitretante.

Acos com elementos de liga como o Al, Ti, Cr, Mo, Si, Mn e V, formam nitretos
que conferem propriedades particulares as camadas nitretadas, por exemplo, no caso
do cromo, o nitreto de cromo formado aumenta a dureza da camada, porém dificulta
a difusdo do nitrogénio na matriz metalica quando em percentuais mais elevados,
consequentemente, a camada de difusdo tende a ser menos espessas
(MITTEMEIJER, 2013; FERREIRA, 2001). Em outras palavras, elementos de liga
formadores de nitretos tem a capacidade amplificar a dureza da superficie dos agos,
contudo eles reagem com o nitrogénio na superficie, evitando que haja uma maior
difusdo do elemento em direcdo ao nucleo do material. Camadas de compostos em
agos podem atingir espessuras acima de 10 ym e a camada de difusao logo abaixo,

centenas de micrometros.

3.11 Diagrama de Fases Fe-N

Os nitretos de ferro formados na camada nitretada sao fundamentais para
desempenho e determinacdo das propriedades da camada, no diagrama Fe-N da
Figura 3.1 é possivel verificar que para temperatura habitual de nitretagdo de 500 a
600°C e teor de nitrogénio entre 6 e 8 % € esperado a formagé&o de uma composigéo
das fases € e y'. A fase y’ se forma na nitretagdo com teores menores de nitrogénio,
sua estrutura cristalina é cubica de face centrada (CFC), tem solubilidade na faixa de
5,7 a 6,1% em massa, e sua morfologia € em formato de agulhas nas micrografias da
microestrutura. A fas6e ¢ é formada com altos teores de nitrogénio (aproximadamente

6,1% em massa e carbono), sua solubilidade é de 11,5% em massa de nitrogénio
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formando uma estrutura hexagonal compacta (JACK, 1973; JACOBS;
RECHENBACH; ZACHWIEJA, 1995).

Figura 3.1 - Diagrama de equilibrio de Fe e N.
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Fonte: Adaptado de MITTEMEIJER (2013).

Percentuais de nitrogénio menores que 6% e temperaturas abaixas de 590°C
apresentam a formagao multifasicas de nitreto, como exemplo o campo de nitreto a-
FeN + y’. A fase a é composta de ferro e nitrogénio em solugao solida, sendo
predominante na camada de difusédo, essa fase é formada com baixo percentual de

nitrogénio e temperaturas acima de 500°C, conforme a Figura 3.1.

3.1.2 Camada Nitretada em Agos

A camada formada pelo processo de nitretacdo de acos por plasma apresenta
diferentes estruturas com caracteristicas particulares entre si. A Figura 3.2 mostra a
microestrutura tipica de uma camada nitretada, onde € possivel observar duas
regides, uma na superficie do material, chamada de camada branca ou camada de
compostos e outra logo abaixo chamada de zona de difusdo. Cada uma delas tem as

seguintes caracteristicas:
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1. Camada branca ou de compostos: trata-se da regido mais superficial
formada durante a nitretacdo, podendo apresentar estrutura monofasica —
composta por fase y’-Fe,N ou e-Fe,_3sN — ou multifasicas, com a presenca
simultanea de y’-Fe N, e-Fe,_3N e nitretos provenientes de elementos de liga.
Esta camada caracteriza-se por sua elevada dureza, sendo diretamente
responsavel pela melhora na resisténcia ao desgaste e a corrosao da superficie
tratada (LAMPE; EISENBERG; LAUDIEN 1993).

2. Zona de difusao: localizada imediatamente abaixo da camada de compostos,
esta regiao é resultante da difusdo de nitrogénio para o interior do material,
promovendo a saturacao da ferrita e a formacao de precipitados extremamente
finos e estaveis, como a”’-Fe;xN, e y'-Fe,N. A presenca desses precipitados,
aliada a inducdo de tensdes residuais compressivas, contribui de forma
expressiva para o aumento da resisténcia ao desgaste e a fadiga (LAMPE;
EISENBERG; LAUDIEN 1993). Nessa regiao o mecanismo de endurecimento
€ chamado de endurecimento por solugao sélida, acarretado pela difusdo dos
atomos de nitrogénio que se alojam nos intersticios da rede cristalina do ferro

(CHIAVERINI, 1984).

Figura 3.2 - Microestrutura tipica de camada nitretada a plasma.
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Fonte: Adaptado de LAMIM (2016).

Alguns processos ainda podem apresentar a formagéo de camadas de oxido
acima da camada compostos, devido ao resfriamento do metal em alta temperatura e
o contato com o oxigénio, levando ao processo de oxidagao.

De acordo com Callister (2021), o transporte de nitrogénio para o interior da
matriz metalica ocorre por meio da difusdo no estado sdlido, regida pela Primeira Lei

de Fick. Essa lei estabelece que os atomos sujeitos a um gradiente de concentragao



21

tendem a migrar de regides com maior concentracado para regides com menor
concentragdo. A temperatura exerce um papel fundamental nesse processo, pois
influencia diretamente a mobilidade dos atomos dentro da rede cristalina. A medida
que a temperatura aumenta, a rede cristalina se expande e os atomos de nitrogénio
movem-se com maior facilidade entre os sitios intersticiais da estrutura metalica
(CALLISTER, 2021). Além disso, assim como temperatura, o tempo de tratamento é
determinante para se atingir maiores espessuras da camada de difusdo. Isso se deve
ao fato de que o coeficiente de difusédo (D) ser fortemente dependente da temperatura,
ou seja, quanto maior a temperatura e tempo de exposi¢gdo da peca ao ambiente
nitretante, maior sera a difusdo do nitrogénio, consequentemente, maior a espessura
da camada endurecida.

A partir de dados experimentais, Lampman (1991) mostra que a profundidade
da zona de difusdo pode ser calculada para agos de baixa liga, como no caso do SAE
8620, com a seguinte equagao:

PC = kvt (1)

Onde PC ¢é a profundidade de camada de difusao, k é a constante de crescimento de
camada e t o tempo na temperatura de tratamento. A constante de crescimento de
camada é diretamente proporcional a temperatura e teor de nitrogénio no meio
nitretante, sendo assim, processos com maior temperatura e percentual de nitrogénio
favorece o aumento da zona de difusdo (LAMPMAN, 1991).

3.1.3 Nitretacao por Plasma

Segundo Chapman (1980), o plasma é definido como um gas parcialmente
ionizado, composto por uma quantidade aproximadamente igual de cargas positivas
(ions) e negativas (elétrons). Esse meio ionizado é capaz de conduzir corrente
elétrica, caracteristica essencial que o distingue de gases neutros.

A ionizacao do gas ocorre pela aplicagdo de um campo elétrico gerado a partir
da diferenca de potencial entre 0 anodo e o catodo. Esse campo acelera os elétrons
livres presentes no gas, que colidem com atomos neutros e promovem novas
ionizagdes, sustentando o estado de plasma. A curva corrente-tensao, ilustrada na
Figura 3.3, descreve os diferentes regimes de descarga elétrica que podem ser
obtidos em fungao dos paradmetros aplicados, como pressao, distancia e tensao entre

eletrodos.
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Figura 3.3 - Curva de corrente-tensao e regimes de descarga elétricas.
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Fonte: Adaptado de CHAPMAN (1980).

A descarga anormal é a regido comumente utilizada para a nitretagdo a plasma, pois
a corrente aumenta proporcionalmente em relacédo a tensdao e todo o catodo é
envolvido pelo plasma, gerando um efeito homogéneo na superficie. A Figura 3.4
mostra a regido proxima ao catodo com alto potencial elétrico que € chamada de
bainha catddica, nela os ions sdo acelerados com alta intensidade em diregao a
superficie do catodo colidindo com os atomos de ferro, provocando o efeito chamado
de sputtering (JONES, MARTIN, STRUGES, & HUDIS, 1975).

Figura 3.4 — Comportamento do potencial elétrico no plasma.
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Modelos classicos, como o de Kdbel, baseados no equilibrio termodinamico
gas metal, sdo adequados para a nitretagdo gasosa, porém necessitam adequacoes
para os fendbmenos envolvidos na nitretagcao a plasma. Lampe, Eisenberg e Laudien
(1993) demonstram que, no plasma, a formacédo da camada composta é governada
por um balango cinético de processos superficiais induzidos por espécies ativas,
incluindo adsorgao de nitrogénio, recombinacgao, sputtering e difusdo no estado sdlido.
Nesse contexto, o crescimento da camada nitretada ocorre a partir da superficie em
direcéo ao substrato, sendo fortemente influenciado pelas condi¢gdes do plasma, e ndo
apenas pelo potencial quimico de nitrogénio. A Figura 3.5 ilustra o modelo cinético de
interacdo plasma—superficie, no qual espécies ionizadas e neutras do plasma
interagem com a superficie do substrato, podendo ser incorporadas ou resultar na
ejecado de atomos por sputtering. O crescimento da camada nitretada ocorre a partir
da superficie em diregdo ao interior do material, sendo governado por um balango
entre adsorcgao de nitrogénio, reagdes superficiais, difusdo no estado soélido e remogéao

de material.

Figura 3.5 — Modelo de interagdo plasma e superficie metalica.
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Os autores Jeong e Kim (2001) explicam que a densidade de ions (N2* / N2)

esta relacionada diretamente ao aumento de temperatura do processo, conforme é
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apresentado na Figura 3.6. Isso significa que a densidade de ions aumenta
significativamente em funcdo do aumento da temperatura de processo. A maior
presenca de ions favorece o efeito de sputtering e consequentemente o aumento da

espessura da camada compostos.

Figura 3.6 - Grafico da influéncia da temperatura na densidade de ions na nitretacao a

plasma.
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Fonte: Adaptado de JEONG e KIM (2001).

Os gases mais utilizados no processo de nitretagao a plasma sao o nitrogénio
e hidrogénio, podendo ser empregado gases adicionais como metano ou diéxido de
carbono. Esses por sua vez, sdo estabilizadores da fase ¢, portanto empregados
quando se deseja obter de uma camada de compostos rica nesta fase. A medigcéo da
proporcao de N, em misturas de N, + H, pode ser analisada com precisao por meio
da espectroscopia de emissao optica, a qual permite monitorar a densidade das
espécies ativas de nitrogénio. Segundo Kim, Kim e Han (2002), a adi¢gao de 20% de
H, na mistura resulta em um aumento consideravel na emissao das espécies N,* e
N.. Tal comportamento € atribuido ao aumento no coeficiente de emisséao de elétrons
secundarios, provocado por colisdes de alta energia entre os atomos no plasma.

A pressdo de tratamento €& outro parametro importante no processo de
nitretacao por plasma. No trabalho de Jeong e Kim (2001), os autores verificaram que
0 aumento da pressdo durante o processo leva ao espessamento da camada de
compostos e da zona de difusdo, sendo associada a uma elevagao na emissao da
espécie N,*. O aumento da pressdo eleva a densidade de espécies ativas na

descarga, mas reduz o livre caminho médio, diminuindo sua energia cinética e
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favorecendo o processo de formacado de nitretos na superficie em detrimento ao
bombardeamento ibnico, resultando na formacdo de camadas nitretadas mais

espessas.

3.2 DESEMPENHO TRIBOLOGICO DE CAMADAS NITRETADAS

Binder (2006), estudou em seu trabalho o desempenho tribologico de
componentes produzidos em ferro puro sinterizado e nitretados a plasma em reator
industrial. O trabalho comparou a resisténcia ao desgaste de camadas
majoritariamente € e camadas com predominéncia da fase y’. Como meétodo para
avaliacdo de desgaste o autor utilizou ensaio de deslizamento alternado a seco e
microabrasao com particulas abrasivas. No trabalho também foi estudado o efeito da
escala na nitretagdo por plasma de pecgas seriadas, avaliando a homogeneidade das
camadas e estabilidade dimensional dos componentes.

Para obter as camadas predominantemente de y’, Binder (2006) utilizou
temperatura de tratamento de 560°C, mistura de 20%N2-80%H2, pressao de 3 torr e
tempo de patamar de 2 horas. Para camadas com predominancia de fase € a
temperatura utilizada foi de 520°C, atmosfera 90%N2-9%H2-1%CHa, pressao de 3 torr
e tempo de patamar de 2 horas, mostrando que a temperatura e percentual de
nitrogénio impacta diretamente na formagao de fases na camada de compostos.

Os resultados tribolégicos mostraram que camadas com predominancia da
fase € tiveram a menor taxa de desgaste, mostrando que essa fase € a mais indicada
para aplicacbes de desgaste abrasivo (BINDER, 2006), sendo os valores da
espessura da camada de compostos apresentados na Figura 3.7. O autor ainda
validou que as fases presentes na camada de compostos em todas as amostras
distribuidas pelo volume da camara de tratamento do reator sdo similares, portanto,

demostrando a homogeneidade do processo.
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Figura 3.7 - Valores de camada de compostos médios dos processos de nitretagdo em reator

industrial com carga de pecgas seriadas.
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Fonte: BINDER (2006).

Do ponto de vista da atmosfera nitretante, o autor Skonieski (2008) avaliou a
influéncia da atmosfera gasosa no comportamento da camada nitretada a plasma em
aco AISI 4140 temperado. No trabalho foram avaliadas 6 atmosferas diferentes, com
combinagdes dos gases N2, Hz, CO2, CH4 e Ar, mantendo o tempo e temperatura

iguais, conforme apresentado na Tabela 3.1.

Tabela 3.1 - Atmosfera dos ciclos de nitretagao por plasma testados por Skonieski.

Nomenclatura CO2-6h CHs4+-6h 70N2-6h 24N2-6h 5N2-6h 5N2-2h

N2 70% 70% 70% 24% 3,3% 3,3%

H: 27% 27% 30% 76% 63,3%  63,3%
CO: 3% - - - - -
CH: - 3% - - - -

Ar - - - - 33,3% 3,3%

Fonte: Adaptado de SKONIESKI (2008).

O autor identificou que a variagdo de temperatura de 25°C impactou na
espessura da camada de compostos, sendo a amostra com maior temperatura a de
maior camada também, porém a camada de nitretacdo apresentou maiores valores
de microdureza na amostra de menor temperatura. Para reduzir a variagao térmica
dentro do equipamento foi utilizado um sistema de aquecimento auxiliar que manteve
uma diferenca maxima de + 10°C dentro do reator, uniformizando as propriedades das

camadas nitretadas.
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Ao realizar os ciclos da Tabela 3.1, Skonieski (2008) identificou relagao entre a
concentracdo de nitrogénio e a espessura da camada de compostos, sendo os
processos com maior nitrogénio resultando em maior espessura.

Outra caracteristica encontrada nas diferentes composi¢des atmosféricas
realizadas pelo autor foi a reducido da espessura da camada de compostos devido a
utilizacdo do gas CHs4 e sua adicdo favoreceu ao aumento da microdureza de
superficie, quando comparado com 0 mesmo ciclo apenas com Hz e N2. (SKONIESKI,
2008).

Dalcin (2021) estudou a nitretagdo a plasma como tratamento para melhorar
a resisténcia ao desgaste em engrenagem forjadas de aco bainitico DIN
18MnCrSiMoe.4. Foram realizados ensaios em equipamento de simulagédo de
engrenamento, onde a superficie em contato é submetida a esforgos ciclicos. O autor
identificou que camadas nitretadas com predominancia da fase y’-FesN apresentam
melhor resultado para desgastes de fadiga de contato. No trabalho, Dalcin (2021),
determina que a espessura minima de camada nitretada para as engrenagens
abordadas no seu estudo € aproximadamente de 0,2 mm, de modo que o ponto da
maior tensao cisalhante do contato esteja localizado no interior da camada. Dessa
forma, as tensdes compressivas induzidas pela nitretacdo mitigam a probabilidade de
nucleagéo e propagacéao de trincas, consequentemente aumentando a vida em fadiga
de contato.

O tipo de fase presente na camada de compostos é crucial para o sucesso na
aplicacao, visto que para desgaste abrasivos fases como € podem ser mais indicadas,
enquanto para aplicagdes com mecanismos de desgaste de fadiga de contato a fase

Yy’ pode retornar melhor desempenho.

3.3 METODOS ESTATISTICOS PARA CONTROLE DE PROCESSO

Empresas que fornecem servigos de tratamento térmicos e termoquimicos
que atendem o setor automotivo comumente sdo solicitadas a atender normas
especificas, como por exemplo a norma CQIl 9 (Special Process — Heat Treat System
Assessment — HTSA), sendo uma diretriz fundamental desenvolvida pela AIAG
(Automotive Industry Action Group) com o objetivo de garantir a qualidade e
consisténcia dos tratamentos de pecgas automotivas, por meio de requisitos e controle

de processo (AIAG, 2020). A nitretagdo a plasma € considerado um processo especial
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pelo setor automotivo, devido a dificuldade de medir as propriedades nas pegas sem
testes destrutivos, portanto, necessitando em muitos casos, que a liberacdo da
producao seja por meio de parametros de processo, analise amostral e controles
experimentais de validacdo de equipamento e processo.

O teste de analise de uniformidade de propriedades (AUP) realizado nesse
trabalho € um procedimento de controle experimental que busca mostrar a variagao
de um processo para um dado lote de producgao industrial. O processo avaliado é a
nitretacdo a plasma e o lote de producdo industrial é a batelada de componentes
tratada no reator. No AUP analises estatisticas sdo empregadas para validagado do
processo.

Dentre os modelos estatisticos que buscam retratar a dispersao de resultados
por meio do comportamento da frequéncia de ocorréncia, existe o grafico de
histograma de frequéncia, onde sao relacionados grupos de valores medidos pela
frequéncia que se repetem (SOARES, 2002). Segundo Torman (2012), as
distribuicbes de frequéncia sdo na verdade distribuicbes de probabilidade de
ocorréncia, onde é possivel determinar qual a probabilidade para ocorrer um valor
dentro do universo estudado. A distribuigcao de probabilidade de ocorréncia Gaussiana
também chamada de distribuicdo normal € a mais comum, sendo adequada para
representar varios eventos distintos. Ja o grafico Q-Q plot (Quantil-Quantil) é utilizado
para verificar a normalidade dos dados, ou seja, indica se os dados podem ser
representados pela distribuicdo Gaussiana. Nesse grafico o eixo horizontal representa
os valores observados e no eixo vertical os valores esperados em distribuicdo Normal.
Os pontos devem formar aproximadamente uma linha reta, com baixa dispersao.
Quando n&o apresentam uma distribuicdo normal os pontos séo dispersos e afastados
da linha de referéncia, principalmente nos extremos.

Para uma analise de normalidade mais quantitativa recorre-se ao auxilio de
teste de normalidade como o Shapiro-Wilk, que se baseia no valor do nivel de
significancia desejado (valor-p), caso esse seja menor que 0,05 (para 95% de
significancia) a hipétese de normalidade é rejeitada (D’AGOSTINO, 1986; THODE,
2002). Segundo Torman (2012), o sucesso dos testes de normalidades esta
relacionado ao numero total de medi¢des, ou seja, quanto maior o campo amostral
mais confiavel & a concluséo do tipo de distribuicio.

Pontes (2000) explica que existem duas divisdes importantes, sendo essas a

Estatistica Paramétrica, quando os dados possuem uma distribuicdo normal com
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homogeneidade de variancia e a Estatistica Nao-Paramétrica quando os dados nao
respeitam a distribuicdo normal e possui variagao heterogénea ou até mesmo quando
um dos grupos sao qualitativos. Varis testes estatisticos paramétricos dependem das
hipéteses de distribuicdo normal para assegurar resultados concretos, dentre eles
estdo o teste de Analise de Variancia (ANOVA), teste t de Student, correlagéo linear
de Pearson e regresséao linear (TORMAN, 2012).

Enquanto testes Nao-Paramétricos devem ser empregados em distribuicbes
diferentes da normal, como exemplo o teste de variancia de Kruskal-Wallis e Fredman.
Esses testes determinam a existéncia ou nao de diferenga entre os grupos de dados.
Para uma conclusao robusta, € necessario a realizagdo de teste de comparagao
multipla para complementar os testes de variancias, de forma a mostrar quais grupos
sao diferentes. Os métodos de comparagédo multiplas mais usados sdo o Teste Tukey,
Teste F, Teste Duncan e o Scheffé (PONTES, 2000). Segundo Tomczak & Tomczak
(2014), os testes de variancia Kruskal-Wallis e ANOVA também apresentam como
resultado o grau de influéncia de cada fator entre os grupos de dados, mostrando
percentualmente a influéncia da variavel ensaiada. Para ANOVA o grau de influéncia
(B) é calculado baseado na soma dos quadrados do tratamento (SQt) e na soma dos
quadrados dos residuos (SQr), formado pela equacgao (2).

SQt (2)

P =Sot+sor

O grau de influéncia para o teste Kruskal-Wallis € determinado pela equacao (3),

representado pelo n? (Eta-quadrado), que utiliza o valor H (estatistica de teste), a

quantidade de grupos (k) e o numero total de dados (n).

_H-k+1 (3)
n—k

2

Y]
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4 MATERIAIS E METODOS

O projeto foi desenvolvido em duas etapas conforme apresentado na rota de
desenvolvimento na Figura 4.1. A etapa 1 consistiu em desenvolver conjuntos de
parametros de processamento por plasma em escala laboratorial e caracterizagdes
de camadas geradas. Todos os ciclos foram realizados em ambiente laboratorial
utilizando o reator piloto do LabMat — UFSC. Na etapa 2 estudou-se a escalabilidade
da solugdo mais promissora, com o desenvolvimento sendo realizado em ambiente
industrial, avaliando a variabilidade do processo e adequacdes necessarias para o

equipamento industrial da empresa Niit Plasma.

Figura 4.1- Fluxograma da rota de desenvolvimento do projeto.

Etapa 1 - Laboratério Etapa 2 - Industria

*Escalabilidade industrial

*Estudo de variagao de
propriedades

+Ciclos experimentais em
ambiente laboratorial

*Selecao de camada

nitretada

Fonte: Autor, 2025.

41 DESENVOLVIMENTO EM LABORATORIO (ETAPA 1)
4.1.1 Materiais

O material utilizado para fabricar as amostras foi o agco SAE 8620. Esse
material apresenta elementos de liga favoraveis a formacao de nitretos, como o Cr,
Ni, Mo e Mn, como pode ser observado na Tabela 4.1.

A Tabela 4.1 foi construida a partir de dados fornecidos pelo fornecedor do
material (Diferro Agos Especiais) e dados da norma SAE 8620. Observa-se a
presenca de alguns elementos quimicos que nao sao informados limites na norma
SAE, como é o caso do cobre (Cu), aluminio (Al) e vanadio (V) e também que o

material atende os requisitos de composicdo quimica da norma SAE.
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Tabela 4.1 - Composigcdo quimica da barra laminada do ago SAE 8620 utilizado na fabricagédo das
amostras. Corrida 194498.

Elemento Norg:;oSAE Fornecedor
Cc 0,18 - 0,23 % 0,220 %
Mn 0,70 — 0,90 % 0,850 %
Si 0,15-0,35% 0,240 %
P max. 0,035 % 0,013 %
S max. 0,040 % 0,006 %
Cu - 0,090 %
Cr 0,40 - 0,60 % 0,550 %
Ni 0,40-0,70% 0,660 %
Mo 0,15-0,25% 0,180 %
Al - 0,030 %
\" - 0,010 %

Fonte: Adaptado de DIFERRO ACOS ESPECIAIS (2025) e SAE INTERNATIONAL (2014).

Foram confeccionadas duas geometria distintas de amostras. Uma na forma
de paralelepipedo com dimensdes de 30 mm x 120 mm x 12 mm, conforme Figura
4.2a) e outra na forma de cilindro com dimensdes de @15 mm e altura 30mm (Figura
4.2b).

Figura 4.2 - Geometrias das amostras utilizadas no trabalho.
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a) Amostra retangulares b) Amostras cilindricas

Fonte: Autor, 2025.
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As amostras na forma de paralelepipedo foram utilizadas para a avaliagao
triboldgica, enquanto as cilindricas foram utilizadas para avaliagao das propriedades
das camadas formadas e avaliagao dimensional. As superficies das amostras foram

retificadas de modo a uniformizar a topografia antes dos ciclos de nitretagao.

4.1.2 Ciclos de Nitretagao por Plasma

Nesta etapa foram definidos 4 conjuntos de parametros de nitretacdo, onde
foram variados o tempo de patamar, temperatura de patamar e propor¢ao de gases
na atmosfera, conforme apresentado na Tabela 4.2. Todos os ciclos passaram
primeiramente pela fase de limpeza por plasma, submetidos a 1,5h ao plasma de
90%H2 e 10% de argbnio, pressao de 1,5 torr, tensdo de 550V e temperatura de 480°C

em média.

Tabela 4.2- Parametros de nitretacdo a plasma dos ciclos realizado em laboratério. Diferencial de

potencial elétrico (DDP).

Ciclo T(°C) %N2/H2 t(h) P (torr) DDP (V) Ton (us)

1 TO6N7t6 615 75-25 6 1,5 500 120
2 T5N2t6 520 25-75 6 1,5 500 120
3 T5N7t12 520 75-25 12 1,5 500 120
4 T5N7t16 500 75-25 16 1,5 500 120

Fonte: Autor, 2025.

A camara de vacuo do reator utilizado para realizagao dos ciclos possui 800
mm de didmetro por 1200 mm de altura com aquecimento resistivo para controle do
ciclo térmico. A Figura 4.3 mostra o equipamento e forma de montagem de carga das
amostras para realizacdo dos ciclos. Todas as amostras foram posicionadas no

mesmo plano de altura e proximas umas das outras respeitando a distancia de 25mm.
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Figura 4.3 — Reator piloto de nitretacdo a plasma utilizado na etapa 1.

Amostras Base de

pecas

200mm

Roletes de
apoio

Flange Reator

a) Reator de plasma do LabMt UFSC b) Montagem de pecas dentro do reator de
plasma.
Fonte: Autor, 2025.

As amostras de ago SAE 8620 cilindricas e na forma de paralelepipedos foram
posicionadas sobre o catodo conforme a Figura 4.3b). Em cada ciclo foram colocadas
1 amostra retangular e 3 cilindricas, sendo uma delas utilizada para medicdo de
temperatura, ou seja, realizou-se a furacdo de 1,5 mm de didmetro por 10mm de
profundidade no centro de uma amostra cilindrica para encaixe do termopar do tipo K.
Antes de serem posicionadas sobre o catodo as amostras foram limpas em banho de
acetona com ultrassom por 15 min para eliminar sujidades sobre a sua superficie.

Foi permitido a entrada de ar no reator (quebra do vacuo) quando o processo
chegou ao final do tempo de nitretagéo, permitindo assim a entrada do ar atmosférico
para dentro da camara levando a oxidacdo das amostras. Entdo, apdés as amostras
atingirem a temperatura ambiente, elas foram acondicionadas em dessecador a

vacuo.

4.1.3 Microestrutura e Perfil de Dureza das Camadas

Apods a nitretagdo das amostras, as de geometria cilindrica foram cortadas
transversalmente com disco diamantado em uma cortadeira metalografica refrigerada
a agua. Entéo, os pedagos gerados pelo corte foram embutidos em baquelite de alta
densidade com presséo de 150 kgf/cm?®, conforme apresentado na Figura 4.4. Assim,

foi possivel proceder o lixamento e polimento das amostras.
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Figura 4.4 - Fluxo de preparagao de amostra para metalografia e perfil de microdureza.
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Fonte: Autor, 2025.

O lixamento foi realizado em lixadeira rotativa (600 rpm) com lixas gradativas
de 220, 320, 400, 600 e 1200 mesh, sendo que a cada troca de lixa o sentido de
lixamento era rotacionado em 90° até que toda marca da lixa anterior fosse removida.
Na sequéncia, a amostra foi submetida ao processo de polimento com pasta de
diamante (1um) em pano de polimento rotativo (300 rpm) com lubrificagdo com alcool
92%, removendo riscos da etapa anterior e alcangando uma superficie espelhada.
Entdo as amostras foram colocadas em banho ultrassénico com alcool PA para
limpeza das superficies e secas com fluxo de ar quente.

As superficies polida das amostras foram atacadas em solugédo de nital 3%
por cerca de 20 segundos para revelar o contorno de grao e detalhes microestruturais
das amostras. Com a preparagdo metalografica, realizou-se a anadlise da
microestrutura via microscopia o6tica (LEICA DM4000 M LED), observando
principalmente a camada de compostos e caracteristicas da zona de difusdo. Nessas
analises foi possivel medir a espessura da camada de compostos, sendo medidos
cinco pontos em trés regides diferentes, totalizando quinze medigdes por amostra.

As superficies preparadas metalograficamente foram utilizadas para medicao
dos perfis de microdureza das camadas nitretadas. Esse processo foi realizado em
um microdurébmetro da marca Leco modelo LM100AT com uma for¢ca normal aplicada

de 300g (HVo3). As indentagbes foram posicionadas em um padrao de “zig-zag” a
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partir da superficie de modo a manter uma distancia entre elas de ao menos duas
vezes a diagonal da indentacéao (Figura 4.5). As indentacbes foram realizadas até uma
certa distancia da superficie nitretada na qual se observa uma dureza similar a dureza
do nucleo do material. Cada amostra teve 3 perfis de microdureza medidos em
diferentes locais. A profundidade de camada foi baseada no perfil de indentagdes,
usando com referéncia a norma DIN 50190 NHT que determina a profundidade da
camada nitretada baseada na microdureza de nucleo mais 50 HV como linha de corte,
utilizou-se da técnica de interpolacéo linear para auxiliar identificar a profundidade de

camada nitretada.

Figura 4.5 - Exemplo de indentagbes para obtengao do perfil de dureza.

o " = e v =

Fonte: Autor, 2025.

Foram também realizadas medi¢cdes de microdureza de superficie através de
indentagdes diretamente na superficie nitretada das amostras utilizando a mesma
forga normal de 300g das medigdes de perfil de microdureza. Foram medidos 3 pontos
por amostra em posicdes aleatdrias.

Para determinacdo das fases presentes nas camadas de composto as
superficies das amostras foram analisadas por difratometria de raio - X (DRX). Nesse
caso foi utilizado um difratémetro Philips X’Pert MPD com anodo de cobre, radiacao
Ka (A=1,5418 A). A configuragéo utilizada foi a geometria Bragg-Bretano, com
poténcia de 40 kV e 30 mA. No caminho 6tico foram utilizadas fendas Soller e
Divergente de 1° e V.° respectivamente, rotacionador de amostras (60 rpm),
colimador, e monocromador com monocristal plano de grafite. A analise de fases foi
realizada com o auxilio do programa computacional Philips - PC Identify 2.1 e do
banco de dados ICDD PDF-2 2001.
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4.1.4 Topografia e Caracterizagdao Dimensional

A avaliagdo da topografia das amostras e consequentemente do efeito dos
parametros de plasma na modificacdo dessa topografia foi feita através de
interferometria Optica de luz branca. O equipamento utilizado para aquisicao dos
dados foi 0 da marca Zygo modelo NewView 7300 com ampliagdo de 200 vezes em
uma area de 100 mm?. O software MountaisMap® 7.1 foi empregado para o
tratamento desses dados e geracao da projecao tridimensional das topografias para
posterior calculo dos parametros topograficos. Esse processo consistiu em preencher
pontos ndo medidos por meio de interpolacido suave, nivelamento, remocao de forma
e separagao de rugosidade e ondulagdo com filtro gaussiano de 80um. Assim, foi
possivel determinar seguintes parametros topograficos:

e Sa — Média aritmética dos valores absolutos das variagbes da altura do perfil
em relagao a linha média, ao longo do perfil.

e Spk — Altura média dos picos proeminentes.

e Sk - Altura da zona central (nucleo) da rugosidade, que representa a parte
estavel da superficie em contato, como mostrado na representacao fisica da
Figura 4.6.

e Svk - Profundidade média dos vales mais pronunciados, que podem

armazenar lubrificante, como mostrado na representacao fisica da Figura 4.6.

Figura 4.6 - Representacéo fisica dos parametros Spk, Sk e Svk.
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Fonte: Adaptado de HORST; SEEWIG (2013)

As analises dimensionais das amostras foram realizadas em uma maquina de
medic¢ao por coordenadas marca Calypso Zeiss modelo Micura com resolucgao de 0,1
um. Para cada amostra cilindrica realizou-se a medigdo do diametro antes e depois
do tratamento de nitretacdo. As medigdes seguiram um procedimento que consistiu
em medir seis didametros em alturas igualmente espacadas ao longo das superficies

cilindricas, conforme apresentado na Figura 4.7.
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Figura 4.7 - Método de medi¢ao do didametro das amostras.
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Fonte: Autor, 2025.

Com os dados dos diametros foi possivel determinar tendéncias de

modificagdo geométrica das amostras com a determinacéo da média, desvio padrao.

4.1.5 Caracterizagao Tribolégica

As propriedades triboldgicas das camadas nitretadas foram avaliadas por
meio de ensaios reciproco do tipo esfera sobre plano em tribdmetro CETR UMT-3MO
com os seguintes parametros de ensaio:

e Contracorpo esférico de SisN4 com diametro de 3 mm

e Comprimento da pista de desgaste de 4 mm

e Forca normal constante de 42 N (4 GPa)

¢ Frequéncia de oscilagdo do movimento de 10 Hz

e Distancia de deslizamento 288 m

e Temperatura ambiente de 20 £ 2 °C

e Umidade relativa do ar de 40%

e Contato submerso em 6leo Uni Multigerol APl GL-5, 75W90. Com
viscosidade em 40°C 97.3 cSt e em 100°C de 155 cSt (UNI
LUBRIFICANTES, 2024).

A Figura 4.8 é uma representacdo esquematica do ensaio triboldgico. Para

cada amostra realizou-se 3 ensaios mantendo a direcdo de deslizamento

perpendicular as marcas de retificagdo (acabamento da superficie). Além disso, de
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um ensaio para outro era feito um reposicionamento do contracorpo (giro da esfera)
para garantir que sempre uma superficie nova fosse utilizada. O 6leo lubrificante foi
trocado antes do inicio de cada um dos ensaios, mantendo o mesmo volume inicial
(150ml) de forma a mantar o contato submerso até o final do ciclo. O tribbmetro possui
uma célula de carga tridimensional que media os esforgos gerados no contato
tribologico, assim foi possivel determinar o comportamento do coeficiente de atrito
durante todo o ensaio.

Ao final dos ensaios foram avaliadas as pistas de desgaste. Para determinar
o volume desgastado utilizou-se interferometria ética de luz branca, realizando a
aquisi¢ao de dados de uma area que continha a pista, ver Figura 4.8. A partir desses
dados foi possivel via software MountaisMap® 7.1 tragar um plano de referéncia
representando a superficie da amostra e calcular o volume abaixo do plano, assim,

determinando o volume desgastado da amostra.

Figura 4.8 — Dindmica do ensaio em tribémetro reciproco e metodologia para obter taxa de desgaste.

Ensaio no Tribémetro Taxa de Desgaste (W) (mm3/N.m)
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Fonte: Autor, 2025.

A taxa de desgaste € uma relagao entre o volume desgastado, forca normal e
distancia de deslizamento (mm?3/Nm). Portanto, foram calculadas as taxas de desgaste
das condi¢des de nitretagao produzidas. Além das amostras, também foi calculada a
taxa de desgaste dos contracorpos. Esse processo foi feito medindo-se o diametro da

calota de desgaste no microscopio o6tico, assim, foi determinado o valor de r (raio da
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calota de desgaste) e considerando o valor de R de 1,5 mm (didmetro da esfera 3 mm)

foi possivel determinar o volume desgastado (calota esférica) (Figura 4.9).

Figura 4.9 - Representagdo geométrica do volume desgastado nos contracorpo esféricos.
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Fonte: Autor, 2025.

O calculo do volume da calota esférica é dado pela Equacao 4, onde V é o
volume da calota esférica, h é o segmento de reta (O’A) que pode ser determinado
por teorema de Pitagoras.

V= n—hz (3r—h) @)
3

As pistas de desgaste foram analisadas via MEV no modo de elétrons
secundarios (SE) para observar a morfologia da superficie desgastada e no modo
elétrons retroespalhados (BSE) para detectar variagdes de composi¢do quimica. O
microscopio utilizado conta com detector para analises por EDS que foi empregado
para analises quimicas das superficies e identificagdo da formacgao de tribocamadas.
O MEV utilizado é da marca Tescan, modelo Vega 3, com filamento de tungsténio. As
tensbes utilizadas para aceleragdao do feixe de elétrons foram de 15 kV. Nas
investigacbes para detecgdo de tribocamadas foi utilizada tensdo de 10 kV para

diminuir a influéncia do material abaixo da tribocamada.

4.2 DESENVOLVIMENTO INDUSTRIAL (ETAPA 2)

Na segunda etapa do trabalho foi realizado o estudo de escalabilidade da
solugdo de nitretacdo a plasma de melhor desempenho na etapa 1, ou seja, foi
avaliada a repetibilidade e estabilidade do processo, considerando o volume de
camara de tratamento de 1 m3. A condicao de nitretacao selecionada levou em conta
caracteristicas microestruturais, de microdureza, além de resultados de estabilidade

dimensional e desempenho triboldgico.
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Nesse estudo foi utilizado um reator industrial localizado na empresa Niit
Nitretacdo a Plasma em Araquari, Santa Catarina. O volume do reator foi dividido em
5 planos horizontais equidistantes espacados na vertical em 200 mm. Em cada plano
foram definidas 5 posigdes diferentes para posicionamento de amostras, conforme é
apresentado na Figura 4.10. Amostras cilindricas com a mesma geometria utilizada
na etapa 1 foram posicionadas estrategicamente de modo a mapear regides extremas
e intermediarias do volume da cdmara de tratamento. No total, cada ciclo de
tratamento continha 25 amostras. A nomenclatura adotada para identificacdo das
posicdes considerou tanto a localizacdo no plano horizontal, em relagdo ao visor
frontal do equipamento, quanto a posi¢gao na vertical (plano). Sendo essas posi¢oes
denominadas como:

e Posicao C: o local central no plano.

e Posicao F: localizado na frente, onde esta o visor do equipamento.
e Posigao D: a direita do visor.

e Posigao T: local oposto ao vistor, na parte de tras do equipamento.

e Posicao E: a esquerda do visor.

Figura 4.10 - Distribuicdo de amostra no volume do reator de plasma industrial.
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Fonte: Autor, 2025.

Para controle de processo e medicdo de temperatura utilizou-se termopares
tipo k calibrados em classe especial, posicionados nos locais C1 e C4. Utilizou-se
também termopares de monitoramento posicionados em T1 e na posi¢ao C5. Como

corpo de prova de temperatura utilizaram-se pegcas com a mesma geometria das
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amostras, mas contendo uma furacéo de @1,8mm e profundidade de 10mm para
encaixe do termopar.

Em uma das faces planas das amostras foi gravada a nomenclatura da sua
posicdo, enquanto a outra face plana foi lixada e polida de forma similar ao
procedimento realizado na etapa 1 para analises por microscopia optica. Antes de
serem posicionadas no reator, todas as amostras foram limpas em banho aquecido a
50°C com sabao desengraxante Motoclear X10 em lavadora de ultrassom por 15
minutos. Apos o banho ultrassdnico, as amostras foram enxaguadas com alcool PA e
posicionadas no reator com a face polida para cima. Esse polimento foi realizado para
analise de microdureza Vickers da superficie apds a nitretagdo. Em cada amostra
realizaram-se 25 indentagdes com carga de 300g (HVo3) utilizando o microdurémetro
Mitutoyo MVK-G1 com calibragdo CAL-3814.0123.0, as posi¢cdes das indentagbes

estdo ilustradas na Figura 4.11.

Figura 4.11 - Posi¢ao de medicdo de microdureza Vickers de superficie na Etapa 2.
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Fonte: Autor, 2025.

A analise dimensional foi feita através da medi¢ao de circunferéncias na parte
cilindrica das amostras antes e apds os ciclos de nitretagdo, seguindo a mesma
metodologia e equipamento empregados na etapa 1 (Secao 4.1.4).

Com a conclusao da parte dimensional, as amostras passaram por preparagao
metalografica tipica seguindo os mesmos critérios e procedimentos descritos na

Secao 4.1.3 da etapa 1. Todas as 25 amostras foram preparadas para analises de
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espessura de camada via microscopia optica e perfil de microdureza Vickers. Os
procedimentos adotados para essas medigdes também foram os mesmos da etapa 1.
Contudo, para analise de espessura de camada de compostos foram realizadas 26

medi¢des por amostra, seguindo as posi¢coes apresentadas na Figura 4.12.

Figura 4.12 - Locais de medi¢ao da espessura da camada de compostos nas amostras da etapa 2.
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Fonte: Autor, 2025.

Do ponto de vista da analise estatistica dos dados, avaliou-se a estabilidade e
variagcdo das propriedades de camada e variacdo dimensional das amostras em
relagéo ao volume do equipamento por meio do teste AUP (Analise de Uniformidade
de Propriedades). Os parametros de nitretacdo por plasma utilizados para o
tratamento no teste AUP foram os mesmos do ciclo selecionado na etapa 1 deste
projeto, ou seja, aplicando os mesmos procedimentos no que se refere a etapa de
aquecimento em plasma, fluxo de gases, composi¢cdo de N2 e H> na atmosfera
nitretante, pressao de vacuo, tensdo de plasma, temperatura e modulagcdo de onda.
Assim como na etapa 1 a “quebra” do vacuo foi realizada apés o fim do patamar de
nitretagao.

Para analisar as propriedades com menor quantidade de medi¢gdes como a
espessura da camada nitretada foram realizados a média dos 3 perfis de microdureza
e o0 desvio padrdo. Enquanto que para propriedades com maior quantidade de
medicdes como por exemplo espessura da camada compostos, microdureza de
superficie e variagao diametral foram empregados métodos estatisticos como o
ANOVA seguido do teste Turkey para distribuicbes norma, e Kruskal-Wallis seguido
do método Dunn’s caso os dados apresentem distribuicdo ndo normal. A normalidade

dos resultado foram avaliados via método Shapiro-Wilk, com fator decisivo p=0,05.
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Todos os métodos estatistico foram empregados com o auxilio do software PAST 4.03
(Hammer et al., 2001).

4.2.1 Estrutura do Reator de Plasma Industrial

Para replicar o processo em outro equipamento é fundamental entender o
funcionamento do reator industrial utilizado, sendo esse um reator de nitretagdo a
plasma de parede quente, com seus componentes apresentados na ilustracdo da
Figura 4.13.

Uma das caracteristicas mais importantes do equipamento é o seu volume util,
que consiste na regido onde o processo é estavel e homogéneo, ou seja, nesse
volume o equipamento consegue estabilizar a temperatura do processo e o plasma.
Outra regiao importante do interior do equipamento € chamada de zona fria, que serve
para aquisicao de dados de pressao da camara de vacuo e fornecer uma interface de
entrada e saida de elementos de dentro da camara sem danificar as vedacoes
poliméricas (elastdmero) por estar refrigerada com camisa d’agua.

O reator de parede quente, possui zonas de aquecimento auxiliares
independentes que atuam conforme a necessidade da temperatura interna nessa
regiao, ou seja, caso o termopar interno na zona indique a necessidade de aumentar
a temperatura automaticamente, as resisténcias externas sao ativadas para aquecer
essa regiao. Caso a temperatura ultrapasse o valor estipulado para o processo, séo
ligados ventiladores para resfriar o sistema e evitar o sobreaquecimento dos
componentes em tratamento.

No catodo, onde sado posicionadas as pecas, ocorrem as principais reacdes do
processo de nitretagdo a plasma, pois € nessa regido que os ions sdo acelerados em
direcao a superficies tratadas. Ao colidirem com os atomos da superficie, provocam o
efeito de sputtering, que remove atomos ligados, permitindo a recombinagdo com
espécies reativas presentes na atmosfera de plasma e a formacao de nitretos. Esses
nitretos, por sua vez, difundem-se para o interior do material devido a temperatura do
processo, onde se precipitam e modificam as propriedades da camada superficial
(CHAPMAN, 1980; ALVES, 2001). O bombardeio i6énico gera aquecimento no catodo
provocando heterogeneidade na distribuigcdo de temperatura conforme a geometria e
massa das pegas. O aquecimento por plasma ¢ influenciado por varios fatores como
taxa de ionizagao, pressao, tipo de gas presente no processo, tenséo, tempo ligado

(Ton da fonte de tenséo pulsada) e principalmente da poténcia resultante do plasma.
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Figura 4.13 - Elementos basicos que compdem o reator de nitretagdo a plasma industrial, modelo
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Fonte: Autor, 2025.

A vantagem de utilizar reatores de parede quente para processamento
industrial é a possibilidade de redugao da poténcia de plasma, diminuindo o efeito de
aquecimento heterogéneo, e homogeneizando com o aquecimento resistivo auxiliar,
visto que sdo distribuidos varios elementos de mesma resistividade ao longo da altura

da camara de tratamento.



45

5 RESULTADOS E DISCUSSOES
5.1 DESENVOLVIMENTO EM LABORATORIO (ETAPA 1)

A Figura 5.1 mostra o histograma com os valores de microdureza medidos em
diferentes amostras do ago SAE 8620 sem tratamento de nitretagdo. O grafico mostra
que 95% dos valores estdo dentro do intervalor 243 + 39 HVy 3 e também apresenta

uma amplitude de variagdo de 110 HVoq 3.

Figura 5.1 - Histograma da distribuicdo de valores medidos de microdureza de superficie das

amostras cilindricas do ago SAE8620 sem tratamento. Total de 120 medicdes.

40
359
30
25

204

Frequéncia

139

1 1
160 130 200 220 240 260 230 300 320
Microdureza SAE 8620 (HVo.3)

Fonte: Autor, 2025.

Desa forma é possivel entender o comportamento estatico da microdureza do

material base, demostrando que essa propriedade possui uma variagao consideravel.

5.1.1 Propriedade das Camadas Nitretadas

A camada de compostos dos processos de nitretagao a plasma realizados na
etapa 1 foram avaliadas via microscopia 6tica, sendo medida sua espessura. A Figura
5.2 apresenta a microestrutura tipicas das camadas, mostrando a formacao de
camadas compactas, sem presenca de porosidades e sem formacao de nitretos em
rede abaixo da camada de compostos. Outras imagens de microestrutura das camada
sdo apresentadas no Anexo A na Tabela 9.1 - Valores de microdureza de superficie
obtidos na verificagdo do microdurébmetro utilizando o padrao de microdureza HV0.3.
Padrao 743-264.
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Figura 5.2 — Imagens da sec¢éo transversal das camadas nitretadas por microscopia 6ptica.
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Fonte: Autor, 2025.

O ciclo 1 apresentou a formagcao de uma microestrutura logo abaixo da
camada de compostos (espessura de 16um) que nao foi observada nos demais ciclos,
essa camada foi identificada como braunita (Figura 5.2a). A nitretagdo nesse ciclo
ocorreu em temperatura de 615 °C, portanto, acima do limite de transformacéao
austenitica (592°C). Esse fator, associado com um teor de N na matriz de 2,35% em
peso e resfriamento lento, favorece a formacao da fase braunita que também é
conhecida como perlita de nitrogénio. Ela possui uma estrutura lamelar composta pela
fase a-Fe + y' (WRIEDT et al, 1987; GODZSAK et al, 2016; WINTER et al, 2013). A
braunita é considerada uma microestrutura fragil e em muitos casos, prejudicial as
propriedades triboldgicas, devido ao potencial de nucleagao de trincas (KOVACI et al,
2016; LAMIM et al 2021; BINDER, 2020). As espessuras das camadas de compostos

estdo apresentadas na Tabela 5.1.
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Tabela 5.1 - Valores médios e desvios padréo das camadas de compostos dos ciclos realizados da

etapa 1.
. Espessura de Camada Desvio Padrao
Ciclo

de Compostos (um) (um)
Ciclo 1 — T6N716 8,9 +0,9
Ciclo 2 — T5N2t6 3,9 +0,6
Ciclo 3 — T5N7t12 44 +0,4
Ciclo 4 — T5N7t16 3,1 +0,7

Fonte: Autor, 2015.

O ciclo 1 apresenta a maior espessura de camada, sendo este o de maior
temperatura, com o mesmo percentual de nitrogénio dos ciclos 3 e 4 e tempo igual ao
ciclo 2. Mostrando que a temperatura € um fator de alto impacto em alcancar maiores
espessuras. Comparando o ciclo 2 com o ciclo 4, percebe-se que os dois processos
apresentaram camadas de compostos com espessura similares, porém, na meédia, o
ciclo 2 gerou uma camada levemente mais espessa, 0 que pode favorecer a
resisténcia ao desgaste. O maior tempo de patamar do ciclo 4 favoreceu a difusao dos
nitretos da camada de compostos para a camada de difusdo logo abaixo, reduzindo
assim a espessura da camada de compostos.

As fases de nitretos presentes na camada de compostos dos ciclos foram
avaliadas via técnica de difracdo de raio-x e os resultado sdo apresentados na Figura
5.3. Ao avaliar os graficos percebe-se que o ciclo 1 apresenta a formagao proeminente
de picos y’ (FesN), relacionada com a temperatura alta de processo e atmosfera rica
em N2. Os demais processos, realizados em menor temperatura, encontram-se na
regido de formacao bifasica, em conformidade com o diagrama de equilibrio F - N da
Figura 3.1. A presenca de fases de 6xido de ferro é detectada em todos as amostras,
possivelmente formada apds a nitretacdo devido o resfriamento ter ocorrido ao ar

calmo.
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Figura 5.3- Fases presentes na camada de composto dos ciclos de nitretagdo a plasma ensaiados em

laboratdrio.
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Fonte: Autor, 2025.

Os resultados de medi¢cao de microdureza de superficie sdo apresentados na
Tabela 5.2. Os ciclos 2 e 3 apresentam os maiores valores de microdureza de
superficie. Enquanto o ciclo 1 apresenta maior dispersao de valores de microdureza
e menor meédia. Ja os ciclos 2 e 3 resultaram em valores semelhantes, e ambos
distintos do ciclo 4 que apresentou média levemente menor. Ou seja, os ciclos com
temperatura de patamar de 520 °C apresentaram maiores durezas de superficie, com
valores estatisticamente iguais, independentemente do percentual de nitrogénio na
atmosfera e do tempo de patamar. Isso se deve a formacdo da fase € (Fe2-3N) na
camada, como mostram os difratogramas da Figura 5.3.

No Anexo B - Tabela 9.2 é apresentado a validacdo do equipamento e
operador no ensaio de microdureza Vickers (HV0.3) usando como referéncia o padréao

de microdureza calibrado.
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Tabela 5.2 - Microdureza de superficie das amostras conforme o ciclo de nitretacdo a plasma do ago
SAE 8620 na etapa 1.

Microdureza de

Processo Superficie (HVo.) Desvio Padrao (HVo3)
Ciclo 1 - TBN7t6 650 + 56
Ciclo 2 — T5N2t6 725 +30
Ciclo 3 — T5N7t12 734 +22
Ciclo 4 — T5N7t16 699 +34

Fonte: Autor, 2025.

Os perfis médios de microdureza estao apresentados na Figura 5.4. Em
termos de perfil de camada, o ciclo 3 (TSN7t12) apresentou maior microdureza entre
0,1 mm e 0,3 mm. O ciclo 4 (T5N7t16) obteve um perfil médio proximo ao ciclo 2
(T5N2t6), porém com valores levemente superior e com a microdureza de superficie
se mantendo até uma profundidade de aproximadamente 0,05 mm. O ciclo 1, de maior
temperatura de patamar, apresentou um perfil com maior profundidade, porém com

uma rapida queda de microdureza entre a superficie e a profundidade 0,05 mm.

Figura 5.4 - Perfil de microdureza dos ciclos de nitretagao a plasma etapa 1.
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Fonte: Autor, 2025.

Complementando a analise, as profundidades da camada NHT s&o
apresentadas na Tabela 5.3 com seus respectivos valores de desvio padrao. O ciclo
1 € o de maior profundidade e com a maior temperatura de processo, o que favoreceu
a difusdo do nitrogénio devido a dilatagao do reticulado cristalino do material base. Os
demais ciclos possuem temperatura de nitretacdo semelhantes e tempos de patamar

distintos, resultaram em diferentes profundidades de camadas. O ciclo 4 possui 25%
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mais tempo de patamar que o ciclo 3, porém a profundidade da camada formada é
apenas 8% maior, mostrando que a difusdo do nitrogénio ndo é linear com o tempo

de tratamento, conforme apresentado na Equagao (1).

Tabela 5.3 - Profundidade de camada nitretada NHT na etapa 1.

Profundidade Desvio Padrao

Processo NHT (mm) (mm)
Ciclo 1 - TBN7t6 0,63 + 0,01
Ciclo 2 - T5N2t6 0,32 +0,03
Ciclo 3 - T5N7t12 0,44 + 0,01
Ciclo 4 - T5N7t16 0,48 +0,03

Fonte: Autor, 2025.

5.1.2 Avaliacao Dimensional

A Tabela 5.4, apresenta os valores de variagcdo dimensional dos diametros
das amostras cilindricas conforme o ciclo de nitretagdo da etapa 1. O ciclo 2 obteve
menor variagdo dimensional média, com apenas 7,4 + 0,6 ym de variagdo. Na
industria, esse nivel de tolerancia é considerado bastante apertado, demostrando que
a nitretacdo por plasma pode ser uma solugao interessante para componentes com
baixa tolerancia dimensional. No ciclo 1, a variagdo dimensional foi praticamente o
dobro da do ciclo 2 (15,7 £ 1,2 ym), além disso, com maior desvio padrdo das
medi¢des. Isso mostra que a temperatura de processo € um parametro crucial para
estabilidade dimensional. As variagdes dimensionais encontradas nos ciclos 3 e 4 sao

intermediarias e semelhantes.

Tabela 5.4 - Variagdo dimensional diametral dos cilindros apds os ciclos de nitretagdo a plasma da

etapa 1.
Variagao Diametral Desvio Padrao
Amostra
(pm) (pm)
Ciclo 1 - T6N71t6 +15,7 1,2
Ciclo 2 - T5N2t6 +7.,4 10,6
Ciclo 3 - T5N7t12 +8,8 +0,8
Ciclo 4 - T5N7t16 +8,2 1,1

Fonte: Autor, 2025.

Todos os processos de nitretacdo a plasma apresentaram variagao positiva

do diametro, indicando uma expansao das amostras. Isso se explica pelo fato de os
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nitretos de ferro serem fases ceramicas, portanto, com menor densidade que a ferrita
e austenita. Além disso, a temperatura é outro fator crucial para proporcionar

deformagdes dimensionais.

5.1.3 Avaliacao Topografica
A analise por interferometria 6tica foi utilizada para analisar a morfologia das
superficies das amostras. Os valores dos parametros topograficos para cada um dos

ciclos estido na Tabela 5.5.

Tabela 5.5 — Topografia da superficie das amostras em barras.

Amostra Sa (um) Sq (um) Sk (um) Spk (um) Svk (um)

Ciclo 1 - T6N7t6 0,59 £0,02 0,79 £0,07 1,81 0,10 0,79 0,16 0,99 0,11
Ciclo 2 - T5N2t6 0,54 +0,03 0,69 +0,04 1,69 +0,06 0,73 +0,06 0,82 +0,12
Ciclo 3 - T5N7t12 0,52 +0,03 0,70 +0,03 1,62 +0,13 0,88 +0,26 0,83 £0,15
Ciclo 4 - T5SN7t16 0,62 £0,07 0,80 0,09 1,96 +0,21 0,89 +0,14 0,91 £0,12

Sem Tratamento 0,53 +0,07 0,68 +0,07 1,45 +£0,22 0,64 +0,05 1,04 £0,08
Fonte: Autor, 2025.

Todos os parametros topograficos apresentaram valores similares, sem uma
tendéncia de alteragdes significativas entre os ciclos. No ciclo 4 (T5N7t16), com maior
tempo de patamar, foi observada uma leve tendéncia de aumento dos parametros
topograficos, mas nada que pudesse levar a alguma nova conclusdo. Basicamente,
os resultados apontam que o processo de retificagao escolhido gerou uma rugosidade
elevada o suficiente para que as mudangas topograficas induzidas pela nitretagdo néo

fossem significativas.

5.1.4 Avaliacao Tribolégica

Os ensaios em tribédmetro foram utilizados para comparar o desempenho das
camadas obtidas nos ciclos realizados na etapa 1, avaliando o comportamento do
coeficiente de atrito e a taxa de desgaste. O comportamento do coeficiente de atrito
(COF) dos testes em tribdmetro esta apresentado na Figura 5.5.

A curva do coeficiente de atrito na amostra sem tratamento apresentou
tendéncia de aumento ao decorrer do ensaio, enquanto que para o ciclo 3, o COF

apresentou uma tendéncia decrescente, seguida de um regime mais estavel, com
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valor entre 0,12 e 0,13, sendo este o ciclo com melhor desempenho. Alias, os ciclos
de nitretagcdo a plasma com menor temperatura (ciclos 2 e 3) apresentaram COF
menores em relagao ao de maior temperatura (ciclo 1). Esse resultado é associado a

maior dureza das superficies devido a formacéo de fase € (Fe2-3N).

Figura 5.5 — Comportamento tipico do coeficiente de atrito dos ensaios em tribbmetro das amostras

nitretadas a plasmas e sem tratamento.
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Fonte: Autor, 2025.

A literatura mostra que o coeficiente de atrito de sistemas triboldgicos
envolvendo camadas nitretadas geralmente apresentam esse tipo de comportamento,
onde o COF é elevado nos primeiros metros de ensaio devido aos picos da
rugosidades que se ancoram no contracorpo, mas que apds a remogao desses picos
mais proeminentes, o COF reduz progressivamente até a estabilizacdo (COMAKLI et
al., 2019; DIAZ-GUILLEN et al., 2020; DALCIN et al., 2020). O coeficiente de atrito
nao € uma propriedade dos materiais em contato, mas sim uma caracteristica
especifica do sistema triboldgico.

Para realizacdo de uma comparacao direta entre os ciclos realizou-se o

calculo da média do coeficiente de atrito do sistema, apresentado na Figura 5.6.
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Figura 5.6 - Coeficiente de atrito médio dos processos de nitretagao a plasma — Etapa 1.
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Fonte: Autor, 2025.

Como mencionado, o ciclo 3 apresentou o menor COF em média, porém
considerando os desvios padrao, todos os processos de nitretacéo tiveram resultados
estatisticamente similares. Contudo, comparando os ciclos de nitretacdo com a
amostra sem tratamento, percebe-se que a nitretacédo leva a uma reducao do COF de
aproximadamente 12%. Esse percentual representa uma redugao de dissipacéo de
energia no contato tribolégico, portanto esta diretamente relacionado a eficiéncia
energética do sistema onde esta inserido. Esse resultado mostra a importancia do
tratamento de nitretacao por plasma em componentes, mesmo que trabalhem sobre
lubrificagdo, como no caso de engrenagens, mancais de deslizamento, bielas e outros.

Realizando a analise da taxa de desgaste das amostras e respectivos
contracorpos (Figura 5.7), observa-se que o ciclo 2 promoveu uma menor taxa de
desgaste em ambos (4,54x10® mm3Nm e 3,18x10°° mm3/Nm respectivamente). O
ciclo 4 obteve resultado similar para a amostra (5,58x10°°® mm?3Nm), mas o
contracorpo apresentou um desgaste mais elevado (6,70x10°° mm?3/Nm). Os demais
ciclos induziram um aumento na resisténcia ao desgaste do material em relagéo a

amostra sem tratamento (ciclo 1 - 7,71x10°°® mm3/Nm e ciclo 3 - 4,03x10%” mm?3/Nm).
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Figura 5.7 - Valores da taxa de desgaste dos corpos (amostras) e contracorpos dos ciclos de

nitretagao.
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Fonte: Autor, 2025

As marcas de desgaste das amostras dos ciclos 2 e 4 foram analisadas via
MEV e observou-se a presencga de linhas transversais a direcido de deslizamento
cruzando a pista de desgaste, provenientes do processo de retificagao, indicando que
o desgaste nao foi suficientemente severo para remover essas marcas (Figura 5.8 e
Figura 5.9). Adicionalmente, na amostra do ciclo 4 na parte central das marcas de
desgaste identificou-se uma regido de arrancamento de material, uma espécie de
“‘desplacamento” (destaque na Figura 5.8). A composigcao quimica fornecida pelo EDS
da regido 7 indica a presenga de ferro, oxigénio, carbono e fosforo, ou seja, nao foi
detectado o nitrogénio, mostrando que se trata de um ponto de remogéo da camada
nitretada. Confirmado posteriormente pela analise em pontos proximos (pontos 1, 2 e
3) onde foi detectado o nitrogénio. O mesmo mecanismo nao foi observado nas
amostras do ciclo 2, como pode ser observado na Figura 5.9, que apresenta uma

marca de desgaste lisa, sem a presenga de mecanismos de desgaste mais severos.
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Figura 5.8 - Marca de desgaste analisada no MEV/EDS do ciclo 4 — T5N7t16.
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Fonte: Autor, 2025.

A formagao da camada de 6xido devido a etapa de resfriamento ao ar das
amostras apos o processo de nitretacdo a plasma é confirmada pela composigao
quimica apontada por EDS do ponto 6, sendo esse local proximo, mas fora da regiao
desgastada. Outros locais analisados dentro da marca de desgaste, como o ponto 4
da Figura 5.8 e o ponto 1 da Figura 5.9, que sado regides de desgaste suave,
apresentaram alto percentual de ferro (86,4%) e nitrogénio (10,2%) indicando a
presenca da camada de compostos. Regides como o ponto 5 da Figura 5.8,
localizadas em regides com uma tonalidade mais escura dentro da marca de
desgaste, detectaram oxigénio, além do ferro (79,3%) e nitrogénio (8,2%), indicando
uma regiéo de transi¢ao entre a camada de 6xido do processo de oxidagdo ao ar e a

camada de compostos.
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Figura 5.9 — Marca de desgaste analisada no MEV da amostra do ciclo 2 — TSN2t6.
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Fonte: Autor, 2025.

Essa presenca do oxigénio das marcas de desgaste € mais pronunciada na
amostra do ciclo 2 em relagdo ao ciclo 4. A presenga do oxigénio na marca de
desgaste pode ser atribuida a camada remanescente de Oxido formada apos o
processo de nitretagdo (durante o resfriamento), porém nao pode-se descartar a
possibilidade de formacao durante o contato. O ponto 2 localizado fora da regiao de
desgaste confirma a presenga da camada de 6xido antes do ensaio triboldgico, assim
como o perfil em vermelho da Figura 5.9, que mostra a maior concentragdo de
oxigénio fora da marca de desgaste.

Com base nos resultados obtidos durante a etapa 1 do projeto, ficou claro que
o ciclo 2 apresenta o melhor desempenho no que se refere a estabilidade dimensional
e promogao de melhores propriedades tribolégicas (COF e resisténcia ao desgaste)
ao material base. Além disso, do ponto de vista industrial, o ciclo 2 é interessante, pois
ocorre em baixa temperatura (520 °C) e com tempo de patamar curto (6 h). Portanto,

foi o ciclo selecionado para seguir na etapa 2 do projeto de avaliagdo em escala.

5.2 DESENVOLVIMENTO EM ESCALA INDUSTRIAL (ETAPA 2)
Com a etapa 1 de otimizagdo em laboratério concluida, selecionou-se o ciclo
2 — T2N2t6 para a avaliagao de homogeneidade do processo em um reator de plasma

no ambiente industrial da empresa Niit plasma modelo 9030. A selecéo do ciclo 2 foi
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baseada nos resultados mais promissores do ponto de vista microestrutural, de dureza

e de desempenho triboldgico.

5.2.1 Aplicagao do Ciclo de Nitretagao em Ambiente Industrial

Para o primeiro ciclo de nitretagcdo em ambiente industrial utilizaram-se os
mesmos parametros do ciclo 2 realizado em laboratério (Tabela 5.6). A disposicao das
amostras ao longo do volume util do equipamento seguiu a descri¢do da Segéo 4.2
(Figura 4.10)

Tabela 5.6 — Paradmetros do ciclo aplicados no processo de nitretagao no reator industrial (IND1) .

Processo T (°C) %N2/H2 t(h) P (torr) Tensao (V) Ton (us)

Ciclo IND1 520 25-75 6 1,5 500 120
Fonte: Autor, 2025.

A Tabela 5.7 apresenta os valores de microdureza de superficie e espessura
da camada de compostos das amostras do ciclo IND1 e compara com os resultados

obtidos no ciclo 2 da etapa 1.

Tabela 5.7 — Comparagéo da média geral da microdureza de superficie das amostras dos ciclos IND1

e ciclo 2 da etapa 1.

. Microdureza de Desv~|o Espessura da Camada Desv~|o

Ciclo Superficie (HVo,3) Padrao de Composto (um) Padrao
’ (HVo,s) (um)
Ciclo L2 — T5N2t6 725 + 30 3,9 +0,6
Ciclo IND1 693 + 21 24 +0,9

Fonte: Autor, 2025.

E possivel observar que, em média, a microdureza de superficie é ligeiramente
menor no ambiente industrial, contudo, com menor variagao do resultado. A espessura
da camada branca segue a mesma tendéncia, ou seja, menor valor médio.

Para comparagao estatistica das distribuicbes de valores entre os ciclos,
elaboraram-se os graficos com as dispersdes dos valores de espessura de camada
de compostos, apresentados na Figura 5.10. A distribuicdo do processo IND1
apresenta uma curva de distribuicao diferente da encontrada no ciclo 2 — T5N2t6,

inclusive com valores proximos a zero, o que indica um processo instavel.
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Figura 5.10 - Comparacao das distribuicdes de valores de espessura de camada de compostos dos

processos de nitretagdo a plasma.
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Outra propriedade medida nas amostras do ciclo IND1 foi o perfil de microdureza
e a profundidade de camada nitretada. A comparagao entre os perfis de microdureza
€ apresentada na Figura 5.11, onde é possivel notar diferenca entre as curvas. A
profundidade da camada é menor no ciclo IND1, sendo sua linha de corte proxima a
profundidade de 0,15 mm, enquanto que para o ciclo 2 o valor € aproximadamente o

dobro.

Figura 5.11 - Comparacao do perfil médio de microdureza Vickers do ciclo IND1 de todas as amostras

e ciclo 2 da etapa 1.
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5.2.2 Discussao Sobre os Parametros de Processo
Ao analisar o grafico de temperatura do ciclo IND1, apresentado na Figura

5.12, percebe-se que a temperatura na posi¢cao do termopar C1, no centro do plano
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1, esteve em um patamar menor que na posicdo C4, no centro do plano 4, nao
atingindo a temperatura alvo de 520°C. Essa heterogeneidade de temperatura entre
os planos do reator levaram a redugdo do potencial de nitretacdo nas amostras
localizadas nos primeiros planos, contribuindo para redugao da espessura média das
camadas de compostos e zona de difusdo em relagdo ao observado no ciclo 2 —
T5N2t6 da etapa 1.

Figura 5.12 - Dados de temperatura do ciclo IND1. Curva azul posi¢do central do plano 1 (C1) e curva

amarela posicao central do plano 4 (C4).
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Alcancar a temperatura e estabilidade térmica no processo é fundamental para
difusibilidade dos atomos de nitrogénio na estrutura cristalina do metal de base, ou
seja, a temperatura do processo de nitretacéo influéncia diretamente a espessura da
camada de composto e na camada de difusdo (LAMIM, 2016). O aumento da
temperatura de processo favorece a elevagao da densidade de formagao de ions N2*,
o que justifica o aumento da camada nitretada.

Jeong e Kim (2001) e Kim et al. (2002) demonstraram que o aumento do
tempo ligado do pulso da descarga de plasma promove um acréscimo na intensidade
de emissao das espécies N,* e N,. Além disso, esse aumento também resulta em
maior sputtering do substrato e na elevagao da densidade de poténcia.

Ao analisar os dados de acompanhamento do processo (Figura 5.12) e os

resultados de microdureza de superficie, espessura da camada de compostos e perfil
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de microdureza, fica evidente o efeito da heterogeneidade da temperatura. No
intervalo do tempo 100 min até 200 min se observa uma diferenca de
aproximadamente 95°C entre os termopares C1 e C4. Além disso, a partir do tempo
240 min, a temperatura em C1 foi 40°C inferior a temperatura em C4 que estava na
temperatura programada (520°C). Portanto, durante todo o periodo de patamar de
nitretacdo, a regido proxima ao termopar C1 esteve em uma condicdo menos
favoravel a nitretacdo das amostras. Estes resultados apontam que em uma escala
maior de producgao é fundamental mapear as diversas zonas do volume da camara de
tratamento. Em outras palavras, a transferéncia da solucéo do processo a plasma para
escala industrial deve vir acompanhada de um estudo de homogeneidade térmica
apurado, assim, €& possivel atuar no ajuste de parametros até que essa
homogeneidade seja alcancada e os requisitos minimos de camada nitretada sejam
atingidos.

Nesse sentido, foi elaborado o ciclo IND2 no qual os parametros podem ser
observados na Tabela 5.8 e comparados com os do ciclo IND1. Considerando a
caracteristica intrinseca da presencga de gradientes ao longo do volume de tratamento,
foram feitas alteragdes de forma a elevar o potencial de nitretagcdo no reator:

e Aumento do percentual de nitrogénio na atmosfera de 25% para 35%.

e Aumento do tempo de patamar de nitretagao de 6h para 8h.

e Aumento do tempo de pulso ligado da fonte de tensdo de 120us para 180ps.

Tabela 5.8 - Comparacgdo dos parametros de processo dos ciclos IND1 e IND2 na etapa 2.

Ciclo T(°C) %Nz/Hz2 t(h) P (torr) DDP (V) Ton (us)

Ciclo IND1 520 25-75 6 1,5 500 120

CicloIND2 520 35-65 8 1,5 500 180
Fonte: Autor, 2025.

A elevacao do percentual de nitrogénio na atmosfera e tempo de pulso ligado,
aumentam a energia de plasma, auxiliando assim o sistema de aquecimento resistivo
a alcangar e estabilizar a temperatura de patamar (520°C). O grafico da Figura 5.13
mostra os dados de acompanhamento do ciclo IND2. As curvas de evolugdo da
temperatura nas posicoes C1 e C4 apresentaram um comportamento semelhante,
durante a etapa de patamar, com uma diferenca mais pronunciada durante o

aquecimento apenas. Portanto, com os novos parametros de processo, o sistema de
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gerenciamento térmico do equipamento péde atuar de forma eficaz no envio de
poténcia as resisténcias elétricas proporcionalmente ao gradiente de temperatura

detectado.

Figura 5.13 — Grafico de temperatura do ciclo IND2. Curva azul posi¢do central do plano 1 (C1) e

curva amarela posigao central do plano 4 (C4).
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No ciclo IND2 foi adicionado um termopar de monitoramento na posigao
traseira do plano 1 (T1) permitindo avaliar a temperatura entre pontos no plano 1. Para
avaliar a variagado de temperatura entre planos, se posicionou mais um termopar de
monitoramento na posi¢céo central do plano 5 (C5).

Parametros como taxa de aquecimento (Qa), temperatura maxima (Tmax) por
posicdo de termopar, variagdo de temperatura no inicio da fase de patamar das
posi¢cdes (ATixy), variagdo de temperatura ao final da fase de patamar (ATfyy),
temperatura média (Tm), variacdo entre temperatura média da fase de patamar
(ATmyy), sdo importantes para avaliar a estabilidade térmica do processo. Esses
parametros sdo apresentados na Tabela 5.9. Ela demonstra que ndo houve alteragao
significativa da taxa de aquecimento, porém a variacao da temperatura média entre
os pontos C1 e C4 foi reduzida consideravelmente no ciclo IND2. A posi¢do T1 no
ciclo IND2 inicia a fase de patamar com temperatura inferior a C1, mas alcanca o valor

rapidamente.
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Tabela 5.9 - Valores médios de parametros térmicos medidos nos ciclos de nitretagao da etapa 2

para cada posigao no reator.

Posicao de Medi¢cao no Reator

Caracteristicas Térmicas Ciclo IND1 Ciclo IND2

C1 C4 Ci1 T1 C4 C5

Qa (°C/min) 4,5 5,9 45 44 54 53
Tmax (°C) 478 528 521 523 533 525
Tm (°C) 474 516 516 518 519 520
I C1- C1- C4- T1-

Variagdes C1-C4 C4 T1 C5 C5

ATixy (°C) 62 +5 +18 -7 -20

ATfxy (°C) 38 -1 -5 -1 -4

ATmyy (°C) -42 -3 -2 -1 -2

Fonte: Autor, 2025.

A variagdo das temperaturas meédias das posicoes do ciclo IND2 é
significativamente menor do que o valor medido entre C1 e C4 no ciclo IND1. Dessa
forma, o ciclo IND2 apresenta menor variacdo térmica que no ciclo IND1, com alto
potencial para replicar as caracteristicas de camada nitretada obtidas no ciclo 2 —
T5N2t6 da etapa 1 de laboratério.

5.2.3 Caracteristica de Camada — Ciclo IND2
A Tabela 5.10 apresenta os valores de microdureza de superficie das
amostras do ciclo IND2 e compara com os resultados obtidos no ciclo 2 da etapa 1,

demostrando que os valores sao estatisticamente iguais.

Tabela 5.10 - Microdureza de superficie das amostras do ciclo IND2 em relagéo ao ciclo 2 da etapa 1.

Ciclo Microdureza de Desvio
Superficie (HVo,3) Padrao (HVo,3)
Ciclo 2 — T5N2t6 725 + 30
Ciclo IND2 716 +18

Fonte: Autor, 2025.

A microdureza de superficie nas posi¢des dentro do volume util do reator
indica uma boa estabilidade em média, apenas a posi¢cao E4 apresentou valores
menores que a média do processo Ciclo 2 — TSN2t6, (Figura 5.14). Contudo, todas as
posigoes apresentaram suas medianas e terceiro quartil dentro da regido delimitada
pela cor verde no grafico, que consiste na regiao de disperséo (+ 1 desvio padrao) dos

dados do ciclo 2 — TSN2t6 da etapa 1, centrado na média do processo.
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Figura 5.14 - Valores de microdureza de superficie do ciclo IND2 de nitretagdo a plasma, de acordo

com a posi¢ao no reator.
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Para auxiliar na comparacéao das posicoes foi utilizando métodos estatisticos,
sendo primeiramente avaliado a distribuicdo dos dados por meio do teste de Shapiro-
Wilk, encontrando que quatro posi¢cdes apresentam dados de distribuicao ndo normal,
assim, o teste Kruskal-Wallis se torna mais indicado para a validagido dos grupos.
Aplicando o teste, encontra-se o valor de p = 0,0793 maior que 0,05, ou seja, nédo
existe diferenca estatistica entre esses grupos de dados, concluindo que as variagdes
presentes nas medigcdes ndo apresentam flutuagcdo significativa de acordo com a
posigao no reator.

As espessuras médias de camada de compostos obtidas nas amostras do ciclo
IND2 sao apresentadas na Tabela 5.11. O ciclo IND2 apresentou média igual ao

alcangado no ciclo 2 da etapa 1.

Tabela 5.11 - Valores da espessura de camada de compostos do ciclo IND2 em comparagao com o

ciclo 2.
Ciclo Espessura de Camada de Desvio
Compostos (um) Padrao (um)
Ciclo L2 — T5N2t6 3,9 +0,6
Ciclo IND2 3,9 +0,9

Fonte: Autor, 2015.
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Para analisar a distribuicdo dos valores encontrados, foi elaborado o grafico de
histograma de frequéncia, conforme apresentado na Figura 5.15. Percebe-se que

ambos os graficos possuem distribuicdo centrada no mesmo valor médio.

Figura 5.15 - Distribuicdo de dados de espessura de camada de compostos, valores brutos medidos.
a) Ciclo 2 T5N2t6 — 15 pontos. b) Ciclo IND2 — 650 pontos.
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Ao avaliar a distribuicdo dos dados é notério que a distribuicdo da Figura 5.15
a) pode ser contida dentro da distribuigdo da Figura 5.15 b). A quantidade de medigdes
€ o principal fator que determina a representatividade de uma distribuicdo de
medi¢des, ou seja, quanto maior o numero de dados coletados, melhor sera a
avaliacao estatistica desse fendbmeno fisico. Para as medi¢cdes de espessura de
camada de compostos realizaram-se testes estatisticos ANOVA e Kruskal-Wallis, com
ambos confirmando a igualdade entre as duas distribuicbes de dados, ciclo 2 e IND2.

A avaliagdo da espessura de camada de compostos em relagdo as posigcoes
no ciclo IND2 foi feita através da analise do grafico da Figura 5.16. Os pontos T1 e D3
apresentaram valores de mediana abaixo da regido de disperséo do ciclo 2 — TSN2t6
da etapa 1 (regido verde), enquanto que a posigao E5 resultou em mediana acima
dessa regiao. O ciclo IND2 apresenta maior variagdo de camada de compostos que

comprado com o ciclo 2 — TSN2t6.
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Figura 5.16 - Grafico boxplot dos grupos de dados medidos de espessura de camada de compostos,

Camada de Compostos (um)

ciclo IND2, conforme posi¢des no reator de nitretagcao a plasma. Com pontos outliers.
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A analise de normalidade Shapiro-Wilk mostrou que os dados de algumas

posi¢des nao satisfazem o critério para distribuicdo normal, sendo realizado a analise

estatistica de Kruskal-Wallis. O teste valida a existéncia de diferenca entre posicoes

no reator de plasma. Para encontrar quais sao diferentes entre si, realizou-se analise

Dunn adequada para distribuicbes ndo normais. As principais conclusdes resultantes

sdo:

As posicoes C1, F1, D1 e E1 sao iguais estatisticamente e diferentes apenas
de T1 no plano 1, logo T1 € a posicdo que formou a menor espessura de
camada de compostos do plano 1.

No plano 2, apenas as posicoes F2 e D2 apresentam diferenca entre si.

A posigcao E3 representa as maiores espessuras de camada de compostos e
D3 os menores valores desse plano.

O plano 4 nao apresenta variacao estatistica entre suas posicoes.

As posigdes T5 e E5 séo posi¢cdes com a formagao de camada de compostos
mais espessa no plano 5 e divergentes dos demais.

Nao existe diferenga completa entre planos ou posi¢cdes angulares.

A posicao que estatisticamente levou a menor espessura de camada de

compostos € D3 e a posigao estatisticamente oposta € a E5.
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A diferenca das média da espessura da camada de compostos nos principais
pontos divergentes no ciclo IND2 (D3 e E5), resulta em 1,4 ym maior que o desvio
padrao do ciclo de 0,9 ym.

O coeficiente de influéncia indicou que a posigao no reator influenciou 13% na
diferengca da espessura da camada de compostos das amostras, ou seja, 87% é
causada por outros fatores como variagcdo de composi¢gao quimica do material,
microestrutura, variagao térmica, erros de medicao, erros associados aos sensores
do processo, fendbmenos de plasma, geometria etc.

Binder (2020) estudou o processo de nitretacdo a plasma em cavidades
cilindricas de ferro puro sinterizado e encontrou uma variagdo da espessura da
camada de compostos entre a borda e o centro dos olhais na ordem de +0,77 um.
Outro autor realizou um estudo similar em ambiente industrial e observou uma
variacdo de +0,8 uym para a espessura de camada de compostos (BINDER, 2006).
Nesses casos as variagdes nestas ordem de grandezas atenderam os requisitos de
projeto do componente.

Apos o ciclos, as amostras apresentaram aspecto visual escurecido,
semelhante a caracteristica de oxidacdo negra e possivel presenca de camada de
oxidos na superficie. A superficie da amostra ao final do processo de nitretagao, é
apresentado na Figura 5.17. A formagao dessa camada na superficie é resultado da
presenga de oxigénio na camara de tratamento, com as amostras ainda em alta
temperatura, no momento final do processo onde é feito a “quebra” do vacuo. Esse
processo € usual no meio industrial para reduzir o tempo de ocupagao de maquina,
visto que, dessa forma, ndo é necessario aguardar a carga resfriar sob condi¢cao de

vacuo.
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Figura 5.17 - Aspecto visual da amostra apds processo de nitretagdo a plasma com quebra de vacuo
ao final.
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Fonte: Autor, 2025.

A anadlise de secado transversal da superficie de uma amostra feita por
MEV/EDS, apresentada na Figura 5.18, mostra a fina camada de 6xidos (~1,2 um)
formados por Fe e O. Logo abaixo esta a camada de compostos com a presenga de

nitrogénio (Spectrum 4).

Figura 5.18 - Imagem do MEV da camada nitretada e de oxido no ciclo IND2. Camadas formadas.
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Fonte: Autor, 2025.

O perfil de microdureza Vickers das amostras do ciclo IND2 foi comparado
com o perfil do ciclo 2 da etapa 1, como mostra a Figura 5.19. Os perfis médios dos

dois ciclos séo iguais estatisticamente devido a variagado do desvio padrdao amostral
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em seus pontos de medi¢do, evidenciando que o ciclo IND2 apresentou igualdade

estatistica com o ciclo 2 nesta propriedade.

Figura 5.19 - Perfil de microdureza Vickers do ciclo IND2 comparado com o ciclo 2.
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No que se refere a profundidade da zona de difusdo a partir dos resultados
determinados pela aplicagdo do método NHT, percebe-se que os ciclos IND2 e ciclo
2 sao muito semelhantes (Tabela 5.12). Nos dois casos a profundidade média ficou
em 320 um para o ciclo 2 e 330 ym para IND2, e o desvio padrao apresentou resultado

similar entre os dois ciclos.

Tabela 5.12 - Profundidade de camada nitretada NHT dos ciclos IND2 e ciclo 2.

Ciclo Profundidade NHT (mm) Desvio Padrdao (mm)
Ciclo 2 — T5N2t6 0,32 +0,03
Ciclo IND2 0,33 +0,03

Fonte: Autor, 2025.

O ciclo IND2 foi avaliado quanto a variabilidade da profundidade de camada
de difusdo nas posicbes no reator de plasma, baseando-se nas médias das
profundidades de cada perfis de microdureza das amostra, conforme apresentado na
Figura 5.20. A posicdo com camada de menor profundidade é D1, localizada no
primeiro plano no lado direito do reator. Para essa posi¢cado foi alcangcada uma
profundidade de camada de 0,28 £ 0,02 mm. As posi¢des com zona de difusdo mais
espessas foram F2 e E3, com 0,37 £ 0,01 e 0,37 £ 0,02 mm respectivamente. Nesses

pontos os dados de profundidade de camada ndo atingiram a regido de dispersao do
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ciclo 2 da etapa 1, significando uma diferenca estatistica. Todos demais pontos
apresentaram resultado (considerando o desvio padrdo) dentro da regido de
dispersao, demostrando similaridade aos resultados do ciclo 2 da etapa 1. Portanto,
do ponto de vista microestrutural, de microdureza de superficie e de perfil de
microdureza, a grande maioria dos resultados alcangados, com os ajustes de
parametros do ciclo IND2, replicam os resultados do ciclo 2 da etapa de laboratorio
em todas as regides mapeadas da camara de tratamento. Isso indica que o
desempenho triboldégico das amostras tende a apresentar o mesmo comportamento

daquelas do ciclo 2.

Figura 5.20 - Grafico da profundidade de camada nitretada de acordo com a posi¢éo no reator de

plasma no ciclo IND2. Desvio padrdao amostral (DP).

0,41
0,39
0,37
0,35
0,33
0,31

0,29

Profundidade de Camada (mm)

0,27

0,25
C1F1D1T1E1C2F2D2T2E2C3F3D3T3 E3C4F4 D4 T4 E4C5F5D5T1ES

Posi¢cbes no Reator de Plasma

— = = MédiaCiclo2 -T5N2t6 [ 1 Dispersédo Ciclo2 ( 2DP)

Fonte: Autor, 2025.

O perfil de microdureza das amostras em relacado posi¢cao no reator apresenta
uma leve tendéncia de formar perfis com menores valores de microdureza nas
posicoes do lado direito do reator e no plano 1 (C1, F1, D1, D3, D4 e D5), sendo o
perfil na posicdo D1 o que apresentou os menores valores de microdureza ao longo
do perfil. As posicoes E1, C2, F2, E2, C4, E4 e T4 apresentam perfis com microdureza
mais elevada, acima da regiao de dispersao do ciclo 2 da etapa 1. O perfil da posi¢cao
E2 foi o mais proeminente de todos eles entre a profundidade de 0,15 a 0,35mm. A
Figura 5.21, mostra os perfis de microdureza encontrados no ciclo IND2, comparando

com a média do ciclo 2 — T5N2t6 e sua disperséo (regido vermelho claro).
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Figura 5.21 - Perfis de microdureza do ciclo IND2 conforme posi¢ao no reator comparado com o perfil

meédio e desvio padrao do ciclo 2 — T5N2t6 da etapa 1.
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O gréfico da Figura 5.21 a) mostra os perfis das posi¢gdes dentro do reator de
plasma que tiveram comportamento muito semelhante ao encontrado no ciclo 2 da
etapa. Enquanto que na Figura 5.21 b) é apresentado os perfis que se deslocaram
fora da regidao de dispersao (regiao vermelha claro) com valores de microdureza
menores entre as profundidades de 0,15 a 0,20mm. As posi¢cdes que alcangaram
perfis de microdureza com valores maiores sdo apresentados na Figura 5.21 c). E
possivel perceber que na profundidade de 0,17mm o ciclo IND2 apresenta valores de
microdureza maiores que o encontrado no ciclo 2 — TSN2t6 na maioria das posi¢des
no equipamento, mostrando também que o perfil de microdureza do ciclo selecionado
na etapa esta contido dentro da variagédo do ciclo industrial (ver Figura 5.21 d).

Essas caracteristicas mostram que o perfil de microdureza é sensivel a
variagdo térmica, pois nas demais propriedades da camada n&o foram identificadas

tendéncias como as descritas no paragrafo anterior.
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5.2.4 Avaliagao Dimensional — Ciclo IND2

O ciclo IND2 foi avaliado quanto a sua estabilidade dimensional das amostras
e posicdes no reator, para isso realizou-se a analise de todos os diametros antes e
depois do tratamento, sendo os dados apresentados no histograma de frequéncia da
Figura 5.22. O histograma mostra claramente que o processo de nitretagéo alterou a
distribuicdo dos diametros das amostras, deslocando a curva para a direita e
reduzindo a altura do pico, proporcionando um efeito de alargamento, ou seja, os
didmetros das amostras processadas no ciclo IND2 tiveram maior dispersdo em
relagdo a média. A média do ciclo IND2 foi de 6,8 £1,2um muito semelhante a média
do ciclo 2 — T5N2t6 da etapa 1 (7,4 £0,6um).

Figura 5.22 - Didmetros das amostras antes e depois do ciclo IND2.
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Fonte: Autor, 2025.

Para compreender melhor a variagdo de diametros encontrada no ciclo IND2,
estudou-se o comportamento individual de deformacdo de cada amostra distribuida
no reator, os resultados estdo compilados na Figura 5.23. O teste Kruskal-Wallis
aponta para a existéncia de diferenga entre os valores de variagdo dimensional de

acordo com as posi¢des no reator, com influéncia de 18,3% no resultado final.
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Figura 5.23 - Distribuicdo da variacdo diametral das amostras apds o ciclo de nitretacéo a plasma

IND2, conforme posi¢ao no reator.
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Os principais resultados do teste Dunn das variagdes dimensionais do ciclo
IND2 s&o:

e As posigdes C1, F1, D1 e T1 possuem variagdo dimensional diferente
estatisticamente da posi¢cao E1 no plano 1.

¢ No plano 2, as posi¢oes F2 e D2 sao diferentes de E2 e T2 é diferente de F2
apenas.

¢ No plano 3, todas as posi¢gdes sao iguais estatisticamente.

¢ No plano 4, apenas E4 e D4 sao distintos.

e A posicao D5 é divergente das posi¢des TS5 e ES, no plano 5.

e Entre planos as posicdes E2, E4, e T5 sao diferentes das posi¢cdes C1, F1, D1
e T1 do primeiro plano.

e E2e D1 apresentam diferenga estatistica, sendo os valores extremos de média.
E2 representa os maiores valores de variagao, enquanto D1 os menores.

e Na&o existe uma tendéncia de diferenga total entre planos ou posi¢des radiais.

e Os planos 3, 4 e 5 ndo apresentaram diferencas significativas entre si.

No estudo de Binder (2006), realizado com reator em escala similar ao
utilizado na etapa 2 deste trabalho, o autor identificou variagdes dimensionais da
ordem de 7 a -2 ym no diametro interno de olhais de bielas de compressor hermético
para refrigeracéo. Esses valores sao similares aos encontrados neste trabalho (Figura
5.23).
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As tolerancias dimensionais tém a fungao de limitar as variagcbes geométricas
admissiveis em componentes mecanicos, assegurando a intercambiabilidade e o
correto funcionamento dos conjuntos. O sistema de tolerancias definido pela ISO 286-
1 estabelece os chamados International Tolerance grades (IT), nos quais valores
menores de |IT correspondem a tolerancias mais estreitas e, consequentemente, maior
precisao dimensional (ISO 286-1, 2010). Dentre esses graus, o IT6 é classificado
como uma tolerancia estreita, sendo tipicamente empregado em componentes
mecanicos de precisdo, como eixos, arvores de transmissdo e engrenagens, Nnos
quais o controle dimensional rigoroso é essencial para garantir ajustes adequados,
alinhamento e desempenho em servigo (ISO 286-2, 2010; APEXRAPID, 2023).

Para dimensdes nominais na faixa de 10 a 18 mm, como no caso de um eixo
de 15 mm de didmetro, a tolerancia total associada ao grau IT6 situa-se na ordem de
dezenas de micrémetros, o que caracteriza esse grau como significativamente mais
restritivo quando comparado a classes mais usuais de fabricagao geral, como IT8 ou
IT9 (ISO 286-2, 2010). Estudos e aplicagdes industriais indicam que tolerancias IT6
sdo comumente especificadas em eixos de engrenagens e componentes rotativos de
precisdo, especialmente em conjuntos de transmissdo mecanica onde ajustes
controlados s&o necessarios para reduzir vibragdes, desgaste e falhas prematuras
(SHIGLEY et al., 2015).

Nesse contexto, a variagdo dimensional média do cilco IND2 de 6,8 + 1,2 ym
observada nas amostras de 15 mm de didmetro apds o tratamento de nitretacéo é
bem abaixo dos limites associados a tolerancia IT6, evidenciando que o processo
apresenta excelente estabilidade dimensional. Tal resultado indica que a nitretacéo
nao compromete os requisitos geomeétricos exigidos para aplicagdes em eixos e
engrenagens de precisdo, sendo plenamente compativel com especificagdes
industriais rigorosas (ISO 286-2, 2010; SHIGLEY et al., 2015).
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6 CONCLUSOES

A partir dos resultados, as principais conclusdes tomadas foram as seguintes:

¢ A camada de nitretagao a plasma formada no ciclo 2 — T5N2t6 da etapa

1, quando comparado com os demais ciclos, alcangou os melhores

resultado de taxa de desgaste e coeficiente de atrito no ensaio

tribologico realizado, sendo adequado sua aplicagdo para no ago
SAE8620.

e Todos os ciclos de nitretagdo a plasma realizado na etapa 1 reduziram
o coeficiente de atrito de 0,15 para 0,13 em relagdo ao material sem
tratamento, redugao de 12%.

e O ciclo IND1 nado alcangou propriedades de camadas nas amostras
similares ao ciclo 2 da etapa 1, com valores de espessura de camada
de compostos e profundidade da zona de difusdo abaixo do medido no
ciclo de referéncia selecionado na primeira etapa (ciclo 2).

e A transferéncia de parametros de tratamento da escala de laboratério
para escala industrial ndo pode ser feita de forma direta. E preciso
ajustes dos parametros de composigédo de atmosfera, Ton e tempo de
processo, devido a fatores construtivos do equipamento.

e As caracteristicas das amostras tratadas no ciclo IND2 s&o
estatisticamente iguais as do ciclo 2 da etapa 1, portanto, ttm enorme
possibilidade de apresentar desempenho tribolégico similares.

e A maxima variagdo diametral das amostras foi de aproximadamente
8,3um no ciclo IND2, sendo compativel com muitas aplicagdes

industriais
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7 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

e Mapear a homogeneidade térmica no reator de nitretagdo a plasma conforme
montagem de carga.

e Avaliar a variagao das propriedades da camada nitretada a plasma conforme
geometria das pecas.

e Estudar o desempenho tribologico da camada do ciclo IND2 em relagéo a
outros mecanismos de desgaste (abrasao, fadiga de contato).

e Estudar a escalabilidade da nitretacdo a plasma em relacdo as tensdes

residual dos componentes tratados.
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8 ANEXO A - IMAGENS EXTRAS DE MICROESTRUTURAS

Figura 8.1 — Imagens da sec¢édo transversal das camadas nitretadas por microscopia dptica.

417 pm

b) Ciclo 2 — T5N2t6 - 1000x

d) Ciclo 4- T5N7t16 — 1000x

e) Microestrutura do material base ) Microestrutura do material base
SAE8620 — 100x SAE8620 — 500x

—

" g) Ciclo IND 2 —500x h) Ciclo IND2 — 100x
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Figura 8.2 — Imagens das amostra do ciclo IND2 obtida via MEV.

SEM HV: 15.0 kV WD: 19.52 mm | | VEGA3 TESCAN|

SEM MAG: 3.00 kx Det: SE 20 pm
BI: 15.00 Date(m/dly): 05/05/25 LABMAT - UFSC

a) Amostra 21 - 3000x

SEM HV: 15.0 kV WD: 15.17 mm VEGA3 TESCAN
SEM MAG: 1.00 kx Det: SE 50 pm
BI: 10.00 Date(m/d/y): 05/056/26 LABMAT - UFSC
c) Topografia de superficie lateral do
cilindro 24 apds nitretagao a plasma —

1000x

SEM HV: 15.0 kV WD: 16.06 mm | VEGA3 TESCAN|

SEM MAG: 7.00 kx Det: SE 10 pm
BI: 10.00 Date(m/dly): 05/05/25 LABMAT - UFSC

SEM HV: 15.0 kV WD: 15.17 mm | | VEGA3 TESCAN

SEM MAG: 3.00 kx | Det: SE 20 pm
BI: 10.00 Date(m/dly): 05/05/25 LABMAT - UFSC

d) Topografia de superficie lateral do
cilindro 24 apds nitretagao a plasma —
3000x
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9 ANEXO B — CONTROLE DE MEDIGAO DE MICRODUREZA HV

Tabela 9.1 - Valores de microdureza de superficie obtidos na verificagdo do microdurédmetro utilizando
0 padrao de microdureza HVO0.3. Padrao 743-264.

Data Referéncia Padrao Valor 1 Valor 2 Valor 3 Média Desvjo
Padrao

01/03/2025 310 345 330 315 322 322 8
01/03/2025 700 735 733 715 728 725 9
01/03/2025 310 345 330 340 328 333 6
03/03/2025 700 735 722 730 725 726 4
03/03/2025 310 345 322 323 337 327 8
11/03/2025 310 345 310 310 312 311 1
11/03/2025 700 735 735 733 735 734 1
12/03/2025 310 345 320 329 332 327 6
12/03/2025 700 735 728 728 728 728 0
13/03/2025 310 345 313 325 352 330 20
13/03/2025 700 735 730 712 725 722 9
14/03/2025 700 735 738 738 735 737 2
14/03/2025 310 345 330 331 323 328

15/03/2025 700 735 715 720 722 719

15/03/2025 310 345 322 347 318 329 16
16/03/2025 700 735 735 728 735 733

16/03/2025 310 345 325 326 335 329

17/03/2025 700 735 735 728 735 733 4
17/03/2025 310 345 354 337 332 341 12
19/03/2025 700 735 725 735 725 728 6
19/03/2025 310 345 347 331 316 331 16
21/03/2025 700 735 704 730 728 721 14
21/03/2025 310 345 323 321 324 323 2
24/03/2025 700 735 722 707 715 715

24/03/2025 310 345 319 321 321 320

25/03/2025 700 735 715 733 717 722 10

25/03/2025 310 345 329 321 337 329 8




Tabela 9.2 - Valores de microdureza (HV0.3) no teste de repetibilidade de operadores.
Padréo 743-264.

Data Medida  Operador Autor Operador

1 2

13/03/2025 1 725 712 707
2 717 707 722

3 712 725 704

4 690 722 704

5 720 725 720

6 709 722 712

7 715 720 738

8 725 744 733

9 730 712 728

10 712 702 733

11 704 709 687

12 728 722 702

13 722 704 702

14 717 720 720

15 704 725 707

16 717 717 712

17 720 715 697

18 733 728 730

19 744 712 702

20 728 730 728

21 725 702 730

22 717 722 707

23 738 709 707

24 725 722 707

25 720 735 712

Média 720 719 714

Desvio Padrdo 11 10 13
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