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RESUMO

Este trabalho teve por objetivo apresentar uma analise comparativa da resisténcia a
oxidagdo do agco SAE 1045 laminado a quente submetido a dois diferentes
tratamentos superficiais: eletrodeposi¢cdo de cromo duro e nitretacdo por plasma,
ambos processos que visam o ganho de resisténcia a fadiga e a corrosdo do material
base. O objetivo principal foi avaliar a viabilidade de substituicdo do revestimento de
cromo duro — processo amplamente utilizado na industria, porém associado a riscos
ambientais e ocupacionais — pela nitretacdo por plasma, considerando
especificamente o desempenho frente a corrosdo. As amostras revestidas com cromo
duro receberam uma camada eletrodepositada com espessura meédia de 25 ym. 4
processos de nitretagdo com parametros diferentes foram realizados, com
temperaturas de tratamento entre 500-520°C e tempo entre 8-16 horas. Camadas de
oxido formadas, apds o processo de nitretacédo, através de oxidagao por plasma e
oxidacéo ao ar também foram analisadas. Corpos de prova tratados foram submetidos
a ensaios de corrosdo em camara de névoa salina, conforme metodologia
padronizada. A quantificagdo da degradacgéo superficial foi realizada por meio de
analise de imagens no software Fiji, utilizando limiarizagao por cor para distinguir as
regides oxidadas das n&o afetadas e determinar o percentual total de area corroida.
Esses percentuais também foram empregados para a classificagdo das amostras
segundo a norma ISO 10289. Os resultados mostraram que, para os parametros de
tratamento avaliados, o revestimento de cromo duro apresentou desempenho
superior, atingindo 13% de area corroida apos 312 horas de ensaio em névoa salina.
Em contraste, a amostra nitretada com melhor comportamento frente a corrosao
apresentou 65,1% da superficie degradada no mesmo intervalo de tempo. Assim, nas
condi¢cbes analisadas, a nitretacdo por plasma n&o apresentou resisténcia a oxidacao
equivalente a do cromo duro, ndo permitindo sua substituicdo direta exclusivamente
sob o critério de resisténcia a corrosao.

Palavras-chave: nitretacdo; cromo; resisténcia a corrosao; névoa salina; limiarizacao

por cor.



ABSTRACT

This work aimed to present a comparative analysis of the oxidation resistance of hot-
rolled SAE 1045 steel subjected to two different surface treatments: hard chrome
electroplating and plasma nitriding, both processes intended to improve the fatigue and
corrosion resistance of the base material. The main objective was to evaluate the
feasibility of replacing hard chrome coating — a process widely used in industry but
associated with environmental and occupational risk — with plasma nitriding,
considering specifically its corrosion performance. The samples coated with hard
chrome received an electroplated layer with an average thickness of 25 ym. Four
plasma nitriding processes with different parameters were carried out, with treatment
temperatures between 500 and 520°C and durations ranging from 8 to 16 hours. Oxide
layers formed after the nitriding process, through plasma oxidation and air oxidation
were also analyzed. Treated specimens were subjected to corrosion tests in a salt
spray chamber, following standardized methodology. Surface degradation was
quantified through image analysis in the Fiji software, using color thresholding to
distinguish oxidized from unaffected regions and determine the total percentage of
corroded area. These percentages were also used to classify the samples according
to ISO 10289. The results showed that, for treatment parameters evaluated, the hard
chrome coating exhibited superior performance, reaching 13% corroded area after 312
hours of salt spray exposure. In contrast, the plasma nitride sample with the best
corrosion behavior showed 65.1% surface degradation over the same period. Thus,
under the conditions analyzed, plasma nitriding did not demonstrate oxidation
resistance equivalent to that of hard chrome, preventing its direct substitution based
solely on corrosion resistance criteria.

Keywords: nitriding; chrome; corrosion resistance; salt spray; color thresholding.
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1. INTRODUGAO

Os acgos carbono apresentam ampla aplicagdo na industria devido ao seu
baixo custo e boa resposta a tratamentos térmicos, podendo ser classificados
conforme seu teor de carbono, sendo o aco SAE 1045, contendo 0,45% de carbono
em massa em sua composicdo quimica, um representante tipico dos agos médio
carbono (VALE, 2011). Esse material destaca-se por oferecer um balango adequado
entre resisténcia mecanica, ductilidade e usinabilidade, o que o torna amplamente
empregado em componentes submetidos a esforcos moderados, tais como eixos,
pinos, engrenagens, cilindros hidraulicos e diversos elementos de maquinas
(BIGUETTI et al., 2019). Além disso, sua capacidade de ter propriedades aprimoradas
por tratamentos térmicos, aliada a boa disponibilidade comercial, contribui para sua
utilizagcao em diferentes setores industriais (ARCELORMITTAL, 2017).

A vida util de componentes metalicos utilizados na industria metalmecanica,
por vezes, depende diretamente da condi¢ao de sua superficie. O desgaste superficial
e a corrosao do material utilizado sao fatores de grande importancia na decisao sobre
qual material utilizar e até mesmo a necessidade, ou ndao, de algum tratamento
superficial para melhorar suas propriedades mecanicas e de resisténcia a corrosao.

Dentre os diversos processos utilizados na industria metalurgica para
tratamentos superficiais pode-se citar o processo de eletrodeposicdo de cromo duro,
que se caracteriza por criar camadas de cromo suficientemente espessas sobre o
substrato, a ponto de promover uma superficie final com elevada dureza, resisténcia
ao desgaste e a corrosdo (MATOS, 2016). Tal processo consiste em um banho
eletrolitico dos componentes em uma solugdo que contenha ions de cromo
hexavalente, Cré* (SOLTANIEH et al., 2012).

Apesar de seu uso comum, o cromo hexavalente € considerado pela agéncia
internacional de pesquisa em cancer (IARC) como uma substancia cancerigena
pertencente ao grupo 1. Grupo este destinado aos agentes que possuem claras
evidéncias quanto a sua capacidade de causar cancer em seres humanos
(INTERNATIONAL AGENCY FOR RESEARCH ON CANCER, 2016).

A exposigcédo a este elemento, tanto em sua forma gasosa quanto em sua
forma liquida, esta presente ao operador no processo de eletrodeposicdo de cromo.

Seja dérmico ou por inalagao, o contato com o cromo hexavalente deve ser evitado.



De maneira distinta, mas também conferindo melhorias simultdneas nas
propriedades mecanicas e na resisténcia a corrosao, a nitretagao por plasma, também
conhecida como nitretagao idnica, € um processo que néo produz gases toxicos, bem
como n&o gera residuos danosos aos seres humanos e/ou ao meio ambiente. E um
tratamento termoquimico em metais capaz de elevar a dureza superficial do metal
base, bem como criar uma camada capaz de melhorar sua prote¢cdo quanto a
oxidagao e ao desgaste (RIOFANO, 1997).

Tendo em vista os beneficios de ambos os tratamentos, no presente trabalho
avaliou-se a resisténcia a corrosao, através de ensaios em névoa salina, do ago SAE
1045 nitretado e com camadas espessas de cromo duro, aferindo a viabilidade de
troca do tratamento contendo cromo hexavalente, visando evitar a exposicédo a este
agente cancerigeno em componentes que necessitam elevada resisténcia a oxidagéo
(NAEEM at al. 2022).

1.1. OBJETIVOS

Para aferir a viabilidade da nitretagdo como substituicdo ao revestimento de
cromo duro como agente de reducado de processos de oxidagdo em agos 1045,
propde-se os seguintes objetivos.
1.1.1. Objetivo Geral

Avaliar a resisténcia a corrosdao de amostras de ago carbono SAE 1045

nitretados por plasma e com revestimento realizado por eletrodeposi¢ao de cromo.

1.1.2. Objetivos Especificos

» Caracterizar a microestrutura das camadas formadas pela nitretagéao
por plasma e com revestimento de cromo duro, identificando a
composi¢ao, espessura e morfologia das camadas composta e de
difusao;

= Examinar a corrosédo acelerada em teste de névoa salina em amostras

nitretadas por plasma e com revestimento de cromo duro;



= Comparar de forma quantitativa a oxidagao entre amostras nitretadas
por plasma e com revestimento de cromo duro obtidos por processos
de eletrodeposigao;

= Avaliar a possibilidade de substituicdo do revestimento de cromo duro
pela nitretacdo a plasma em acos baixa liga com énfase na protegéao

contra corroséo.



2. FUNDAMENTAGAO TEORICA

Nesta secdo sdo apresentados e revisados conceitos necessarios ao
entendimento dos processos de nitretagdao por plasma e eletrodeposicdo de cromo,

bem como fundamentagao para realizagdo do ensaio em névoa salina.

2.1. CORROSAO

De acordo com a Associacao Brasileira de Corrosdao (ABRACO, 2019),
estima-se que danos causados pela corrosdo, considerando-se todos os setores
produtivos do Brasil, sejam em torno de 3,5% a 4% do produto interno bruto (PIB)
anual. Tal impacto financeiro é elevado, representando bilhdes de reais ao longo de
cada ciclo econdbmico e evidencia que 0s processos de corrosao vao muito além de
simples degradagéao superficial: implicam em substituicdo de componentes metalicos,
servigos de manutengao, falhas estruturais, perdas operacionais e riscos a seguranga
(ABRACO, 2019).

Diante disso, o0 emprego de tratamentos de superficie e praticas de protecao
anticorrosiva torna-se nao apenas aconselhavel, mas essencial para reduzir
consideravelmente custos. Estima-se que parte significativa das perdas, até 30% dos
custos totais segundo avaliagdes da propria ABRACO, poderia ser evitada com a
adocdao adequada de métodos de mitigagcdo desde a fase de projeto até a
manutencao.

O termo corrosdo, em metais, esta atrelado a deterioracdo de um material
devido a agdes quimicas e/ou eletroliticas do meio em que o material se encontra,
podendo ou nao estar associada a esforgos mecanicos. Tal deterioragdo provocada
por essa interacao tras efeitos indesejados ao ago, causando perda de massa,
variagcbes quimicas ou até mesmo modificacbes estruturais, podendo tornar o
componente inadequado para seu uso (GENTIL, 1996).

A corrosdo € um processo espontaneo e inevitavel, cuja intensidade depende
das condi¢cdes ambientais em que o elemento esta exposto e da composigao quimica
do aco. Na auséncia de mecanismos de protegdo, como revestimentos orgéanicos ou

tratamentos térmicos que formam barreiras protetoras, a degradagao progressiva do



metal levaria, com o tempo, a completa perda de suas propriedades mecéanicas
originais (GENTIL, 1996).

Todos os metais estdo sujeitos ao ataque corrosivo se o meio for
suficientemente agressivo. O quantitativo desse ataque pode ser relacionado ao
potencial eletroquimico do componente, sendo esse a sua tendéncia a sofrer reacoes
de oxirredugao e, em especial, sua tendéncia de perder elétrons e se oxidar, formando
assim ions metalicos (MIAO et al., 2019). Acos carbono baixa liga estdo entre os
metais com maior potencial de oxidac&do, o que pode vir a se traduzir como um dos
metais com maior facilidade de sofrer corrosdo e, portanto, a utilizagcdo de uma
interface protetora € de extrema utilidade para prolongamento da vida util de produtos
confeccionados com esse material.

Nesse contexto, a nitretacdo por plasma tem se destacado como uma técnica
eficiente para retardar a corrosao em acgos carbono. O processo promove a formagéao
de uma camada composta, constituida principalmente por nitretos de ferro das fases
e-Fe2-3N (fase épsilon) e y’-FesN (fase gama linha), que atuam como uma barreira
fisica ao transporte de ions agressivos e como superficie quimicamente mais estavel
que o ferro a-Fe. Essa barreira reduz a taxa de reagdes anddicas iniciais e limita a
difusdo de espécies oxidantes em direcao ao substrato (SUN, 2012; BELL, 2005).

Além disso, estudos recentes tém demonstrado que a nitretagéo por plasma,
quando associada a pds oxidacdo, que cria uma camada de 6xido, com a formacéao
predominante da fase magnetita (Fe304) proporciona melhorias ainda mais
expressivas na resisténcia a corrosao, devido a sua caracteristica densa capaz de
selar porosidades superficiais da camada nitretada (ROVANI et al., 2011; NAEEM et
al., 2022). Para o ago 1045 especificamente, Noronha et al. (2024) demonstra que
tratamentos que combinam nitretagcdo e oxidagao por plasma resultam em redugao

significativa da taxa de corrosao do material base.

2.2. ELETRODEPOSIGCAO DE CROMO DURO

De acordo com Mandich et al. (2010), a eletrodeposi¢ao de cromo pode ser
dividida em duas categorias, sendo elas decorativa ou o chamado “cromo duro”, de
uso industrial e com elevado ganho de propriedades mecanicas e resisténcia a

corrosdo do componente sob tratamento. Para fins decorativos, geralmente sao
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depositadas camadas de cromo inferiores a 0,8um, com um efeito superficial liso e
brilhante, sendo esteticamente atraente para muitas aplicagdes, além de proporcionar
um aumento moderado da resisténcia a corrosao superficial (MANDICH et al., 2010)

Ja o termo cromo duro refere-se a utilizacdo de camadas eletrodepositadas
com espessuras superiores a 0,8um, fornecendo propriedades funcionais mais
robustas. A maior espessura do revestimento permite explorar de forma mais efetiva
as propriedades intrinsecas do cromo metalico, como elevada resisténcia ao
desgaste, maior dureza superficial, protegdo contra oxidagéo, reduc¢ao de rugosidade
e aumento da resisténcia a fadiga do material (MANDICH et al.,, 2010). Esse
revestimento com aplicabilidade industrial conta ainda com mecanismos mais
agressivos e controlados (densidade de corrente e controle térmico, por exemplo)
(ALMOTAIRI et al., 2019).

O processo mais utilizado na industria para obtencdo de camadas de cromo
duro emprega solugdes eletroliticas geralmente compostas por acido crémico
(H2CrO4) como principal agente, acompanhada de um catalisador, comumente o acido
sulfurico (H2S0a4), para facilitar a reacdo. A pecga a receber revestimento é imersa na
solucdo e se comporta como o catodo da reagdo, enquanto um componente
(comumente em formato de placa ou cilindro) constituido de chumbo metalico ou ligas
de chumbo se comporta como o anodo. A Figura 1 representa um modelo
esquematico de um do processo utilizado para eletrodeposi¢cdo de cromo (Ishizuka et
al., 2020).

Figura 1 — Representacdo esquematica do processo de eletrodeposicdo de cromo
|
|1

0,1 Hy1

Pb—PbO, Cr*"—Cr
Cr—Ccr** ¥ -crt

/

)
LAnode \—Cathode

(Lead) (Workpiece)
Fonte: Ishizuka et al. (2020, p.1769).
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As equacgdes (1), (2) e (3), apresentadas por Watanabe (1999, p. 150) apud
Ishizuka, (2020, p.1769) elucidam a reagao eletrolitica, na qual os ions metalicos

reduzidos de cromo sao depositados na superficie da peca de interesse.

Cr,0%~ 4+ 14H* 4+ 12¢~ - 2Cr + 7H,0 (1)
2H* +2e~ - H, 1 (2)
Cr,02~ + 14H* + 6e~ - 2Cr3* + 7H,0 (3)

As equagdes que descrevem o processo de eletrodeposicédo evidenciam que o
mesmo ocorre em forte competicdo com a reagao paralela de desprendimento de
hidrogénio. De acordo com Dini (1993), a elevada sobretensdo necessaria para a
reducao dos ions de cromo favorece a evolugao de hidrogénio no catodo, resultando
em significativa incorporagao e liberacao desse hidrogénio dentro do depdsito.

Esse fenbmeno € um dos principais responsaveis pelo desenvolvimento de
tensdes internas no revestimento, que, durante o crescimento do filme, contribuem
diretamente para a formagao da microestrutura caracteristica do cromo duro. Assim,
essas discordancias do revestimento ndo sdo apenas uma consequéncia do processo
eletroquimico, mas também uma resposta as tensdes induzidas pelo hidrogénio
durante a deposicao (DINI, 1993).

No que tange a protecédo contra oxidagado do substrato, a camada de cromo
eletrodepositada possui dois mecanismos principais capazes de barrar a formacéao
indesejada de 6xido de ferro:

e A camada continua e homogénea atua como uma barreira fisica,
impedindo o contato direto de oxigénio e eletroliticos com o ago base;

e A superficie de cromo tende a formar filmes de 6xido estaveis (como por
exemplo Cr203) que atuam passivamente e reduzem a difusdo de
especies corrosivas.

Entretanto, intrinseco ao processo de eletrodeposicado, microfissuras e poros
podem ser encontrados ao longo da camada adicionada, o que pode permitir corrosao
localizada do componente tratado. Os parametros utilizados de solugao, temperatura
e corrente interferem diretamente na formacao dessas discordancias e podem ser
minimizadas ou maximizadas a depender do controle do processo (JONES, 1989).

Para aplicagdes industriais como hastes e cilindros hidraulicos, o cromo duro é

tradicionalmente aplicado em espessuras significativamente superiores as
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encontradas em revestimentos decorativos. Segundo Dini (1993) e Safranek (1986),
revestimentos utilizados em componentes submetidos a solicitagbes mecanicas
severas variam tipicamente entre 20 ym e 500 ym, dependendo da funcido do
componente, do regime de desgaste e das exigéncias de resisténcia a corrosdo. Em
hastes hidraulicas, espessuras entre 25 um e 100 um sao frequentemente utilizadas
para reduzir atrito e desgaste por abrasao, enquanto componentes sujeitos a esforgos
mais intensos podem receber camadas acima de 200 ym, assegurando maior
durabilidade em ambientes agressivos, especialmente quando associados a meios
contaminados ou exposi¢cao constante a intempéries.

A eficiéncia da camada de cromo esta diretamente relacionada ao preparo da
superficie do substrato. Matos (2016) relata que diversos defeitos na camada
eletrodepositada podem estar atrelados ao preparo deficiente do substrato na qual,
para uma adesao satisfatéria e uma camada continua e homogénea, a superficie a
receber a cromagem deve ser uniforme e nao apresentar defeitos mecanicos como
riscos e trincas.

Matos (2016) demonstrou ainda que quanto menor a rugosidade de superficie,
melhor a adesdo da camada eletrodepositada, garantindo assim uma melhor
resisténcia a corrosao em ensaios de névoa salina. Amostras de aco SAE 1045 com
revestimento de cromo duro e superficie polida (rugosidade Ra de 0,014 um)
alcancaram 192 horas antes de apresentaram corrosdo quando expostos a atmosfera
corrosiva. Valor esse superior as 48 horas alcangadas por amostras com superficie
lixadas com lixa de granulometria 600 e rugosidade Ra de 0,123 pm.

Valores de rugosidade Ra inferiores a 1,0 ym na superficie da camisa (corpo)
de cilindros hidraulicos € comumente atingida através de um processo de brunimento
no componente, usualmente fabricado em agco SAE 1045. Tal rugosidade se faz
necessaria para uma boa adesdo da camada de cromo duro a ser eletrodepositada
na superficie da camisa (CASTRO, 2012; LINSINGEN, 2008).

Tais literaturas demonstram a necessidade de um controle adequado da
superficie antes do processo de eletrodeposi¢céo para que se atinja um tratamento de
superficie capaz de entregar os ganhos de resisténcia esperados. O presente trabalho
optou pela realizagao de um polimento superficial de todas as amostras aqui tratadas
para garantir, ndo sé corpos de prova com superficies condizentes as encontradas
nos componentes utilizados na industria, mas também assegurar caracteristicas

homogéneas e padronizadas entre todas as amostras.
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2.3. NITRETACAO

O termo nitretagao refere-se a um processo termoquimico de endurecimento
superficial que consiste no favorecimento a ligagdes de atomos de nitrogénio com os
elementos de liga e atomos de ferro presentes no material base, provocando assim
distorgcbes no reticulado cristalino e consequente endurecimento da superficie
(FERREIRA, 2001), podendo ser dividida em nitretagdo gasosa, liquida e por plasma,
sendo essa a técnica estudada no presente trabalho.

A nitretacao por plasma € um processo que permite o endurecimento superficial
de materiais provocando minimas distorgbes dimensionais ao componente em
tratamento e n&do gera residuos, sendo amplamente empregada na industria
metalmecanica (PARANAIBA, 2017). Tais caracteristicas sado vantajosas frente as
técnicas de deposi¢cao de cromo na superficie dos materiais e abrem espacgo para um
estudo de comparagao entre ambos os tratamentos.

No processo de nitretacao por plasma, a depender dos resultados esperados,
diferentes parametros podem ser utilizados com variacdes nos equipamentos que o
compoe. Tais equipamentos podem ser divididos em subcategorias como:

e Forno de parede quente x Forno de parede fria: A nitretacdo ibnica
comumente ocorre com temperaturas entre 350~550°C a depender, dentre
outros aspectos, do material a ser tratado. Para tal, em fornos de parede
fria, o plasma é o unico responsavel pela elevacdo de temperatura.
Componentes de grande volume, fontes de tensdo com baixa diferenca de
potencial relativa ou tempo total de tratamento sdo fatores que podem
trazer a necessidade de um aquecimento externo, além daquele provocado
pelo plasma. Nesses casos, resisténcias podem ser incorporadas a parede
da camara (forno de parede quente) auxiliando no aquecimento.

e Tensdo pulsada x Tensdo continua: a utilizagdo de tensdo continua
acarreta na formagao de um plasma uniforme e estavel no decorrer de todo
0 processo, além de exigir controle de processo menos complexos se
comparados com o processo de tensdo pulsada. Todavia, possui limitagdes
quanto ao formato dos componentes, visto que pegas com pontas salientes
ou furos com didmetro muito inferior ao seu comprimento, por exemplo,
podem acarretar na formacdo de arcos elétricos, capazes de elevar a

temperatura além do desejado nessas regides e assim criando, dentre
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outros problemas, ndo uniformidade na camada nitretada (MATTOX, 2010).
Ja a utilizacao de tensao pulsada, que consiste na oscilagao da diferencga
de potencial gerada em intervalos previamente determinados, proporciona
um maior controle sobre o plasma e assim evita a formacdo de arcos
elétricos.

O sistema de nitretacdo consiste de um eletrodo, um contra-eletrodo e uma
atmosfera gasosa que atua como o meio condutor de eletricidade entre eles. Uma
fonte de tens&o induz um campo elétrico entre o catodo (formado pelas pecas a serem
nitretadas) e o anodo (camara). Sob tais condi¢des, a mistura gasosa, usualmente
composta por hidrogénio e nitrogénio, torna-se parcialmente ionizada, originando o
plasma (ALVES JUNIOR, 2001).

A formacado do plasma ocorre quando a diferengca de potencial aplicada é
suficientemente grande a ponto de acelerar elétrons livres presentes no gas. Esses
elétrons, ao colidirem com moléculas neutras de nitrogénio e hidrogénio, promovem
reacdes de ionizacdo e dissociacdo, produzindo ions positivos, atomos excitados e
novos elétrons (ALVES JUNIOR, 2001). Esses impactos estabelecem uma reagéo em
cadeia que mantém o estado ionizado da mistura gasosa. A Figura 2 ilustra os
fendmenos fisicos e quimicos que ocorrem no processo de nitretacédo, desde o plasma

até a difusdo do nitrogénio no aco.
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Figura 2 - Desenho esquematico do sistema de implantagédo e difusdo de ions de
nitrogénio em uma superficie metalica durante o processo de nitretagcao

por plasma.
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Fonte: FIGUEROA, 2004.

O hidrogénio exerce papel fundamental tanto na manutencao do plasma quanto
na preparagao superficial do material. Ele atua como agente redutor, removendo
oxidos da superficie do agco e também aumentando a concentracao de elétrons livres,
0 que estabiliza a descarga elétrica e contribui para a uniformidade do plasma.

Durante o processo, uma bomba de vacuo reduz a pressao interna da camara,
aumentando o caminho livre médio das particulas carregadas. Com isso, 0s ions
positivos do plasma sao acelerados em direcao a superficie catddica com alta energia,
promovendo um bombardeamento ibnico da mesma, responsavel n&o so por elevar a
temperatura, mas também por promover a difusdo dos atomos de nitrogénio na
superficie do material a ser tratado (SPRINGER; ROLINSKI, 2023).

A colisao dos ions de nitrogénio (N*) com a superficie do substrato, carregada
negativamente, bem como o retorno dos atomos a seus estados fundamentais séo,
dentre outras, causas do efeito luminescente caracteristico da nitretacao idnica e pode

ser observado na Figura 3.
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Figura 3 — Efeito luminescente caracteristico de um processo de nitretagao por plasma

Fonte: Autor (2025).

Um efeito inerente ao processo de nitretagdo sao as colisbes dos ions com a
superficie, que sao acelerados pelo campo elétrico gerado entre os eletrodos. Efeito
esse que recebe o nome de suputtering e possui um papel crucial ndo sé na nitretagéo
em si, como também em um processo de preparagao e limpeza da superficie a ser
tratada.

Este bombardeamento de ions €& capaz de quebrar ligagbes atdbmicas
superficiais do substrato, bem como ejetar particulas de impureza (6xidos
indesejados, contaminantes) que possam estar presentes. Portanto, uma fase de
limpeza pode ser adicionada anteriormente a fase de nitretagcdo com a utilizagao, por
exemplo, do gas argdnio que, por possuir uma elevada massa molecular, quando
acelerado carrega consigo energia suficiente para realizar uma limpeza profunda do
substrato, eliminando possiveis contaminantes que se n&o eliminados podem
acarretar em descontinuidades e contaminacdo da camada nitretada (CHAPMAN,
1980).

Os ions de nitrogénio acelerados em diregdo da superficie do componente
tratado podem colidir com o catodo e retornar ao plasma ou ainda criar ligagdes
instaveis com ions na superficie do material, do tipo FeN e que podem posteriormente

ser recombinados para formacao de nitretos mais estaveis. Dessas recombinacoes,
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um excesso de nitrogénio se aglomera na superficie do componente e que difunde
para dentro da peca (ALVES, 2001).

O efeito da nitretacéo idnica pode ser divido pela formacédo de duas camadas
distintas: uma camada chamada de composta, ou camada branca, e a outra
denominada camada de difusdo. A camada de difusédo, que recebe o nome justamente
por ser derivada do processo de difusdo do nitrogénio em diregcdo ao interior do
catodo, é formada principalmente por atomos de nitrogénio intersticiais a rede
cristalina, dificultando o movimento das discordancias e causando distorcdo da
mesma. O resultado € um aumento substancial de dureza. Uma quantidade reduzida
de precipitados de nitrogénio também é esperada nessa regidao (ALVES, 2001).

Ja a camada branca surge devido a saturacdo de atomos de nitrogénio
ofertados acima da capacidade da superficie de adsorvé-los, o que acarreta na
formacao de nitretos que se unem a superficie do material, formando a camada
composta. As fases y-FesN, de estrutura cubica de face centrada, e e-Fe2-3N, de
estrutura hexagonal, sdo as fases que comumente constituem essa camada
(CAIXETA, 2017).

A composicdo dessas camadas confere um ganho de resisténcia tanto ao
desgaste quanto a corrosdo. Caracteristicas como tempo de processamento,
temperatura, questbes ambientais e de saude tornam a nitretacdo por plasma um
tratamento competitivo e com diversas vantagens frente a outros processos.

De acordo com Alves (2001), uma camada composta predominantemente pela
fase € apresenta desempenho superior em termos de resisténcia a corrosao e ao
desgaste quando comparada a uma camada constituida majoritariamente pela fase
y’. Esse comportamento esta associado a maior estabilidade quimica e a estrutura
cristalina mais compacta da fase ¢, que atua como uma barreira mais eficiente a
difusdo de espécies corrosivas, além de conferir elevada dureza superficial ao
material.

Essas caracteristicas tornam a formacdo de camadas ricas em fase ¢
particularmente atrativas para componentes que requerem elevada resisténcia ao
desgaste, bem como alta dureza superficial, desde que nao estejam submetidos a
solicitagdes ciclicas significativas. Entretanto, a presenga predominante dessa fase
pode ser indesejavel em aplicagdes que envolvem esforgos de fadiga, uma vez que a
elevada fragilidade da camada composta rica em ¢ favorece a nucleagdo e a

propagacao de trincas superficiais.
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Além disso, conforme discutido por Liedtke (2005), camadas compostas
essencialmente pela fase € apresentam limitagbes quanto a aderéncia de
revestimentos depositados posteriormente por técnicas fisicas, como a deposicao
fisica de vapor (physical vapor deposition — PVD). Tal comportamento € atribuido a
elevada porosidade, a presenga de tensdes residuais compressivas elevadas e a
reduzida capacidade de ancoragem mecanica da fase ¢, fatores que comprometem a
adesdao e a integridade do revestimento aplicado.

Rastkar et al. (2011) demonstraram ganhos elevados de resisténcia ao
desgaste do ago AISI 1045 nitretados a plasma, encontrando resultados variados
conforme diferenciagcdo de parametros de processo, atingindo uma redugao da taxa
de desgaste de até 20 vezes em relagédo ao ago sem tratamento, utilizando parametros

de 550°C para temperatura, 4 horas de processo e mistura N2:H2 em uma taxa de 3:1.

2.3.1. Oxidacao

A formacao de produtos de corrosao sobre superficies ferrosas nem sempre
implica em degradagao acelerada do material. Em determinadas condi¢gbes, camadas
de 6xidos podem atuar como barreiras protetoras, reduzindo a cinética das reagdes
eletroquimicas responsaveis pela corrosdao. Nesse contexto, Ratnani et al. (2023)
discutem o conceito de “metal protects metal’, no qual certos 6xidos de ferro exercem
papel relevante na protecao do substrato metalico.

O desenvolvimento de 6xidos na superficie do agco € um efeito termoquimico
resultante da interagao entre o material metalico e espécies oxidantes presentes no
ambiente, como oxigénio molecular, vapor d’agua ou didéxido de carbono. Esse
processo ocorre de forma espontdnea quando as condigdes termodinamicas
favorecem a reacao entre o ferro e o oxigénio, conduzindo a formacado de o6xidos
estaveis, com diminuicdo da energia livre do sistema (YOUNG, 2016).

O processo de oxidagao do ago inicia-se com a adsor¢cao de oxigénio na
superficie metdlica, seguida pela dissociagdo das moléculas e difusdo dos ions
envolvidos. A medida que o 6xido se forma, uma interface entre o substrato, a camada
de 6xido e a atmosfera é estabelecida e o crescimento da camada ira depender de
fatores como temperatura, composicédo do gas, tempo de exposicdo e pressao
(PEREZ, 2004).
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Em funcgao das condi¢des de oxidagao, a exposi¢cao de um substrato metalico
a temperaturas elevadas em atmosfera oxidante resulta na formagao de uma camada
de 6xidos na superficie. Essa camada pode ser constituida por uma unica fase ou por
multiplas fases coexistentes, conforme as condi¢ées termodindmicas do sistema
(BIROSCA, 2006). A Figura 4 apresenta o diagrama de fases Fe-O, no qual sao
descritas as regides de estabilidade das diferentes fases de 6xidos de ferro em fungao

da temperatura e da concentragdo de oxigénio a qual o substrato € submetido.

Figura 4 - Diagrama de equilibrio de fases Fe-O
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Fonte: Adaptado de CORNELL; SCHWETMANN, 2003.

Para acos carbono de baixa liga, a oxidacdo em temperaturas moderadas a
elevadas leva a formagao de 6xidos de ferro organizados em fases distintas sendo as
mais comuns a wdustita (FeO), formanda em temperaturas acima de 570°C, a
magnetita (Fe3O4) e a Hematita (Fe203). A continuidade e aderéncia dessas camadas
determinam se o Oxido atuara como uma barreira protetora ou como um agente
facilitador da degradagédo do material (PEREZ, 2004).

A magnetita € um oxido misto de ferro, contendo ions Fe?* e Fe3* em sua
estrutura cristalina do tipo espinélio inverso. Tal caracteristica confere elevada
estabilidade termodinamica, boa aderéncia ao substrato metalico e menor porosidade
se comparado a outros 6xidos. Essas propriedades favorecem a formacao de uma
camada compacta, capaz de atuar como barreira fisico-quimica a difusdo de espécies

agressivas, retardando o avango da corrosao (RATNANI et al., 2023).
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A hematita caracteriza-se pela presenca exclusiva de ions Fe3+, apresentando
estrutura cristalina romboédrica e elevada estabilidade quimica. Ratnani et al. (2023)
destacam que, embora seja comumente associada a produtos de corrosao mais
porosos quando formada de maneira descontrolada, , a hematita se desenvolve como
uma camada continua, densa e bem aderida, podendo exercer efeito protetor sobre o
substrato metalico. Sua baixa solubilidade em meios aquosos contribui para a
manutengdo da integridade da camada ao longo do tempo, reduzindo a taxa de
dissolucéo do oxido.

O efeito protetor das fases mencionadas depende fortemente de caracteristicas
como espessura, morfologia, continuidade e aderéncia das camadas formadas.
Camadas compactas e continuas tendem a retardar a corrosao do substrato metalico,
enquanto 6xidos porosos, fissurados ou com baixa adesao podem comprometer esse
efeito protetor. O controle dos parametros para formacgao de tais camadas é de suma
importancia para extrair 0 maximo de suas caracteristicas desejaveis.

Com isso, observa-se uma oportunidade de melhoria no material a associagao
de uma camada de Oxidos protetora com a realizagdo posterior de nitretagdo por
plasma. No ambiente industrial, a abertura da cémara de nitretagdo, com os
componentes tratados ainda em elevada temperatura e subsequente exposicao das
pecas ao oxigénio presente no ar, oportunamente pode ser utilizada para a formagao

de mais uma barreira protetiva.

2.3.1.1 Oxidacdo a plasma

O processo de oxidacao por plasma é amplamente utilizado como etapa
complementar aos tratamentos termoquimicos assistidos por plasma, como a
nitretacdo, devido a sua capacidade de melhorar significativamente o desempenho
tribolégico e a resisténcia a corrosdo de agos carbono e baixa liga. A formacao da
camada branca pelo processo de nitretacdo por plasma, composta por fases e-Fe2-3N
e y’-FesN, pode ser suscetivel a corrosdo se apresentar elevada porosidade. Assim,
a aplicacao de uma etapa subsequente a nitretacdo, de oxidagado por plasma, pode
ser empregada para promover a formagao controlada de 6xidos protetivos, resultando

em uma superficie mais estavel e menos reativa (LEE et al., 2002).
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Através do controle de processo, com parametros bem definidos como
temperatura, presséo e tempo, é possivel estabelecer uma camada homogénea e
bem definida, favorecendo a formagdo da magnetita, por exemplo, que apresenta
melhor desempenho contra corroséo e desgaste do substrato (MAHBOUBI, 2005;
MUNOZ-CASTRO et al., 2015; TOMIELLO, 2012).

A utilizagdo do processo de oxidagao por plasma de forma complementar a
nitretagdo possui diversas indica¢des na literatura como sendo benéfica a resisténcia
tanto ao desgaste quanto a corrosao do material base. Mahboubi et al. (2005) destaca
que um tratamento duplex de nitretagdo durante 5 horas a uma temperatura de 550°C
e posterior oxidagao por plasma por um periodo de 1 hora e temperatura de 500°C
favorece uma elevacgao na resisténcia a corrosao de até 6 vezes maior do que nos
acos apenas nitretados e uma resisténcia 15 vezes maior que no material sem

tratamento.

3. METODOLOGIA

Este capitulo tem por objetivo elucidar a metodologia adotada para averiguagao
da resisténcia a corrosdao de amostras de ago SAE 1045 nitretadas por plasma e
eletrodeposicdo de cromo duro. O estudo € embasado na analise de parametros
aferidos anterior e posteriormente aos tratamentos superficiais, controlando-se
parametros de processo e comparando os efeitos da oxidacdo apds o ensaio em

névoa salina. A Figura 5 apresenta o fluxograma referente as etapas aqui realizadas.
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Figura 5 — Fluxograma evidenciando as etapas do estudo realizado

Fonte: Autor (2025).

3.1. CORPOS DE PROVA

Para producao das amostras, optou-se pela sele¢do de um tarugo de agco SAE
1045 da siderurgica ArcelorMittal, com didametro nominal de 50,8mm e comprimento
total de 350mm. A composi¢ao quimica do acgo utilizado, retirada do catalogo da

empresa fabricante pode ser vista na Tabela 1.

Tabela 1 - Composi¢ao quimica do ago utilizado, conforme fabricante

ACO %W C | %wt) Mn | %W P | %Wt S | %(wt) Si | %Al | %Cr | %Ni | %Mo
SAE 1045 | 0,43-0,50 | 0,3-0,6 | Max Max 0,15— — - =1 -
0,040 | 0,050 0,35

Fonte: Arcelormittal (2017).

Através de um processo de torneamento, a barra foi seccionada para obtencéo
de 15 amostras cilindricas, cada uma com 18mm de espessura. O didmetro também
foi ajustado para 50mm, visando a remogao da carepa superficial proveniente do
processo de laminagao.

Sendo a rugosidade um dos parametros a serem analisados quanto a sua
influéncia tanto no processo de tratamento superficial, quanto na sua interferéncia a

corrosdo, uma das faces das amostras foi selecionada para permanecer com o
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acabamento proveniente do processo de torneamento, enquanto a outra face passou
por um processo de lixamento por lixa d’agua com granulometrias até 1200, seguido
de posterior polimento com pasta diamantada de 1um, visando assim a obtencao de
superficies regulares e padronizadas para posterior analise.

Ao todo, foram feitos 5 processos diferentes: 4 nitretagbes por plasma,
alterando-se parametros de temperatura, tempo, atmosfera gasosa e método de
oxidacéo, sendo 3 amostras destinadas a cada processo e uma eletrodeposicédo de
cromo, também com 3 amostras, de forma a garantir reprodutibilidade dos processos
e também possibilitar a realizagdo de ensaios destrutivos nas amostras para ensaios
metalograficos, poupando amostras com dimensional anteriormente estipulado para
serem testadas no ensaio e névoa salina. Uma imagem dos corpos de prova, sem

tratamento, esta representada na Figura 6.

Figura 6 - Corpos de prova

Fonte: Autor (2025).

3.2. REVESTIMENTO DE CROMO DURO

O revestimento de cromo foi realizado por uma empresa especializada nesse
tipo de pelicula protetora. As amostras inicialmente passaram por um processo de
limpeza, com um desengraxe alcalino visando a remogao de impurezas como 6leo e

graxa e subsequente decapagem acida para remog¢ao de eventuais 6xidos presentes
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na superficie das pecgas. Este processo é fundamental para garantir a repetibilidade e
homogeneidade inicial de todos as amostras aqui tratadas.

O banho foi realizado através da imersao das amostras em uma solucado de
acido crobmico e tendo acido sulfurico como catalisador da reacdo, sendo que 0s
parametros visavam a obtengdo de uma camada de 25 ym de espessura. Essa
concentracado e espessura foi escolhida devido sua utilizagdo comum na industria,
principalmente no tratamento de superficie de cilindros hidraulicos.

As amostras que receberam a camada eletrodepositada de cromo duro foram
identificadas como “amostra 1” (A1) e o tratamento correspondente foi denominado

“processo 17.

3.3. NITRETAGAO POR PLASMA

As amostras foram nitretadas na empresa Niit Nitretagdo a Plasma. a
nitretacdo dos corpos de prova foi realizada utilizando-se uma fonte de tenséao
alternada e com os parametros de temperatura, gas de trabalho, tempo de tratamento

e pressao, como identificados na Tabela 2.

Tabela 2 - Parametros de tratamento utilizados no processo de nitretagao por plasma

PROCESSO 2 3 4 5
TEMPO [h] 8 8 8 16
TEMPERATURA [°C] 520 520 520 500
%N2 75 75 75 75
%H> 25 25 25 25
TENSAO [V] 540 540 540 540
Ton [us] 180 180 180 180
RESFRIAMENTO A vacuo Ao ar Ao ar Ao ar
OXIDACAO - Ao ar A plasma Ao ar
TEMPO DE OXIDACAO [h] - - 2 -

Fonte: Autor (2025).
Nota geral: “Oxidacéo ao ar” refere-se ao processo de formag¢ao de uma camada de 6xido na superficie
do material quando exposto ao ar em uma temperatura elevada

Os parametros foram escolhidos devido ao seu comum uso na industria e por
terem sido amplamente discutidos na literatura (ALVES JUNIOR, 2001; FONTANA,
1991; QUEIROZ, 2014). Manter os mesmos padrbes de temperatura, concentragéo
gasosa e tempo de processo e alterando a forma de resfriamento dos componentes e
por consequéncia a camada de oOxido formada na superficie apés o tratamento,

possibilitara uma analise dos efeitos, ndo s6é da camada nitretada, mas também da
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camada oxidada e seus efeitos no retardamento da corrosdo. Cada amostra passou

por um tipo de resfriamento, e os mesmos serao explicados a seguir.

3.3.1. Processo “2” (A2)

O processo de nitretagao utilizado neste trabalho, como visto anteriormente, foi
realizado de forma a elevar a temperatura do material em estudo até 520°C, o que
pode propiciar a formacdo de uma camada de 6xido na superficie, a depender da
forma de resfriamento utilizada. Buscando entender melhor os beneficios da camada
nitretada para retardamento da formagao de corroséo superficial, as amostras foram
resfriadas a vacuo, impedindo assim a presenga de qualquer tipo de gas néao
controlado na camara de tratamento, inibindo a formacdo de uma camada de 6xido

nao intencional.

3.3.3. Processo “3” (A3)

Ap0os o processo de nitretacao, o reator foi aberto, com os componentes ainda
na temperatura a qual haviam sido submetidas durante o tratamento. A exposi¢ao ao
ar, cria uma camada de oOxido na superficie das pecas, todavia de forma nao
controlada. Tal camada possui um certo componente de imprevisibilidade, ja que pode

variar de acordo com o fluxo de ar no local e a temperatura do ambiente, por exemplo.

3.3.4. Processo “4” (A4)

O método aqui denominado por “Processo 47, utilizou um mecanismo de
oxidacdo a plasma apds o processo de nitretagdo, visando criar uma camada de 6xido
homogénea e de forma controlada, visto que o reator possui artificios capazes de
promover uma imersao uniforme de oxigénio, gas esse aqui utilizado para o processo
de oxidacado, nos componentes de interesse, mantendo temperatura e pressao do
ambiente controlados.

O objetivo deste processo é favorecer maior repetibilidade de processo na

formacdo da camada de 6xido, encontrando a melhor relacdo entre tempo de
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resfriamento, temperatura, volume e tipos de gases para se obter uma melhor
resisténcia a oxidacao.

A oxidag&o durou 2 horas, com oxigénio sendo introduzido na cédmara e a
temperatura permanecendo, durante todo o processo inalterada, com valor de 520°C,

sendo que na Figura 7 é possivel verificar uma representacéo ilustrativa do processo.

Figura 7 - Representagédo esquematica do processo de nitretagdo por plasma com pos
oxidagéao por plasma
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Fonte: Autor (2025).

3.3.5. Processo “5” (A5)

Visando analisar melhor o parametro tempo e sua influéncia nos processos de
corrosao, esse processo foi realizado com os mesmos parametros dos processos
anteriores, salvo a temperatura, reduzida em 20° e o tempo de processamento, de
16h.

3.4. METALOGRAFIA

O processo de metalografia estd associado ao preparo, observagao e analise
de amostras metalicas, com o intuindo de entender suas propriedades internas, fases,
discordancias e relacionar estes dados com as propriedades do material. Todos os
procedimentos de preparo das amostras, descritos a seguir, foram realizados no
laboratério de qualidade da empresa Niit Nitretacdo a Plasma, que disponibilizou sua

infraestrutura e equipamentos para execugao das etapas necessarias.
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3.4.1. Preparagao

Todas as amostras foram obtidas a partir de um mesmo tarugo de aco SAE
1045 e passaram pelos mesmos processos de preparo. Inicialmente, realizou-se o
corte das amostras cilindricas com o objetivo de possibilitar a analise metalografica
da camada nitretada e camada de Oxido. Considerando-se a geometria do
componente e possiveis efeitos de borda e catodo oco relacionados ao processo de
nitretagdo e exacerbados nas extremidades geométricas do componente (KOVACS,
2019), as amostras foram cortadas seguindo o perfil da Figura 8 na qual a regiao (A),
referente ao centro da superficie de interesse, foi selecionada para analise.

As amostras foram cortadas com o auxilio de uma maquina de corte de
amostras metalograficas, da marca Jnkason e modelo SQ-80 e fluxo de fluido de corte

constante, visando evitar o superaquecimento das mesmas.

Figura 8 - llustragédo das regides indicadas para corte nas amostras.

Fonte: Autor (2025).

ApOs o corte, procedeu-se o embutimento das amostras, empregando o método
de embutimento a quente em uma embutidora da marca Maxipress, com pressao de
150 kgf/cm?3. Para garantir melhor preservacéo das bordas de interesse durante as
etapas subsequentes, uma combinacdo de baquelites foi utilizada sendo baquelite

marrom utilizado na por¢cdo de interesse, visto seu melhor desempenho na



28

preservacao da borda devido a aditivos em sua composigdo quimica e para
complemento foi utilizado baquelite preto, ambos ndo condutores.

As amostras embutidas foram entdo submetidas a etapa de lixamento para
uniformizagéo da superficie, iniciando-se em lixa d’agua de granulacao 180, instalada
em uma politriz metalografica e operando sob fluxo continuo de agua para dissipagao
térmica. Em conformidade com a norma ASTM E3 (2017), o lixamento prosseguiu de
forma sequencial utilizando lixas de granulagbes 220, 320, 400, 600 e 1220,
garantindo a remogéo gradual das deformagdes e riscos provenientes das etapas
anteriores.

Subsequente ao processo de lixamento, as amostras foram polidas com pasta
diamantada de 1um até que apresentassem uma superficie homogénea e com
aspecto espelhado, livre de riscos visiveis sob inspec¢éo 6ptica.

Por fim, para revelagao da microestrutura superficial das amostras, todas foram
submetidas a um ataque quimico em uma solugao composta de 4% de acido nitrico
dissolvido em etanol, revelando por exemplo, os contornos de grao e possibilitando a

analise em microscopio.
3.4.2. Analises

Buscando uma analise mais assertiva dos efeitos tanto da camada
eletrodepositada, quanto da nitretacdo e das camadas de oOxido formadas, uma

combinagao de métodos de analise foram utilizados, sendo descritos na sequéncia.

3.4.2.1. Microdureza

Para avaliar o perfil de microdureza e espessura das camadas provenientes
dos tratamentos térmicos, foi utilizado um microdurometro da marca Mitutoyo e
modelo MVK-G1, disponibilizado para uso pelo laboratério de qualidade da empresa
Niit, que permite a medigao de dureza na escala Vickers, com cargas que podem
variar entre 100g e 1000g para identacao. O equipamento possibilita também a
visualizagao e medi¢cao das camadas formadas, com ampliagdes de até 400x.

Em acordo com a norma DIN 50190-3, a afericido das durezas foi realizada em
um perfil zig-zag, na qual foram tomados 12 pontos, espagados 50um entre centros

das identag¢des, como apresentado na Figura 9.
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Figura 9 - Imagem ilustrativa do perfil zig-zag utilizado para avaliagao de microdureza
e camada nitretada
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Fonte: Autor (2025).

A carga utilizada para identacao foi de 0,3kgf, visto que, inicialmente utilizando
uma carga de 0,5kgf ocorreu a ruptura da camada em alguns pontos, como pode ser
observada na Figura 10, invalidando assim a medig&o neste local. Reduzindo a carga
para 300g, esse problema foi minimizado e, para padronizagao, todas as identacdes
foram realizadas com essa ultima carga.

Figura 10 - Da esquerda para a direita, identacdo com 0,5kgf e 0,3kfg respectivamente

Fonte: Autor (2025).
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3.4.2.2. Microscopia eletrbnica de varredura

Analises de microscopia eletrbnica de varredura (MEV) foram realizadas nas
amostras, com ampliacao de até 100.000x. O microscopio utilizado foi o de modelo
JCM 7000, do fabricante Jeol, do laboratério de microscopia eletrénica de varredura
da UDESC, campus Joinville.

Acoplado ao equipamento, esta um sistema de espectroscopia de dispersao de
energia (EDS), que possibilitou também uma analise da composi¢cdo quimica de

determinados pontos de interesse.

3.4.2.3. Tratamento de imagem para caracterizacdo de corrosio

Uma imagem digital pode ser tratada como sendo uma matriz de pequenos
elementos chamados pixels. Cada pixel representa a menor unidade espacial da
imagem e contém informagdes sobre cor e intensidade em sua regido especifica.

Existem diversos espectros de cores, tais como CMYK (Cyan, Magenta, Yellow,
key), HSV (Hue, Saturation, Value) e HSL (Hue, Saturation, Value) e, entre os modelos
mais empregados, encontra-se o0 RGB (Red, Green, Blue) (SHARMA; BALA, 2017,
apud OLIVEIRA, 2024). Esse modelo é caracterizado por cada canal possuir um valor
que varia entre 0 e 255, sendo o canal com valor 0 a auséncia total da cor e o canal
com o valor 255 o que possui intensidade maxima da cor. Todas as combinacdes
possiveis de cor, a partir dessas trés, podem ser representadas através de um vetor
constituido de 3 valores, ou seja, um pixel sendo analisado pelo espectro RGB e
representado pelo vetor (255,0,0), corresponde ao vermelho puro, pois contém
intensidade maxima no canal R e auséncia total nos canais G e B.

Assim, uma imagem colorida no padrdo RGB pode ser interpretada como a
sobreposicao de trés matrizes numeéricas, cada uma correspondente a intensidade de
um dos canais de cor. A analise dessas matrizes permite que softwares de
processamento de imagens, como o FIJI (RESCHKE, 2022), identifiquem, segmentem
e manipulem regides especificas com base em seus valores de intensidade e
composi¢ao cromatica.

A caracterizagao visual de regides corroidas por meio do espectro RGB é
suportada pela literatura quanto as fases e coloragbes tipicas dos produtos de

corrosao do ago carbono em decorréncia de seu ambiente de exposicao. O resultado
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da oxidagao do ferro ndo se resume a apenas um composto, mas sim uma mistura
heterogénea de 6xidos, cuja composi¢cédo varia de acordo com aspectos tais quais
umidade ou presenca de cloretos na atmosfera em que o componente é exposto.

Antunes et al. (2003) apresenta fases de 6xido comumente encontradas apds
exposicao prolongada de agos carbono na atmosfera urbana ou industrial. Tais fases
incluem lepidocrocita (y-FeOOH), que apresenta uma coloragcdo com tons entre
alaranjado e castanho-avermelhado e goethita (a-FeOOH), que tende a produzir tons
amarelo-pardo a marrom. Outras fases s&o descritas por Kim et al. (2017), bem como
suas respectivas coloragdes.

Dessa forma, é possivel a segmentacao objetiva das areas degradadas através
de canais RGB tendo em vista a coloragao especifica e esperada das areas afetadas,
justificando assim a aplicacéo de tal método para determinag&o da area corroida.

Aliado a esta técnica, uma comparagao comparativa pode ser feita utilizando a
ISO 10289:2018. Essa norma é utilizada especialmente para avaliar o percentual de
area corroida em revestimentos metalicos depositados sobre um substrato, o que ndo
se aplica diretamente ao processo de nitretacdo, que € um tratamento termoquimico,
principalmente, de difusdo. Porém, mesmo que de forma limitada, permite realizar
uma analise padronizada para quantificar a area superficial corroida. A tabela 3
apresenta uma classificagdo, de 0 a 10, de acordo com o percentual de corrosao

apresentado pela superficie da amostra.

Tabela 1 — Classificagao da superficie corroida em fungdo da Norma ISO 10289

Area afetada Avaliagdo
A (%) Ro
N&o afetada 10
0<A<0/1 9
0,1<A<0,25 8
0,25<A<0,5 7
0,5<A<1,0 6
1,0<A=<25 5
25<A<50 4
50<A<10 3
10<A<25 2
25 <A <50 1
50 <A 0

Fonte: Adaptado de ISO 10289 (2018).
Nota geral: Ry (protection rating) esta atrelada a capacidade do revestimento de proteger o metal de
base da corroséo.
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3.4.2.4. Perfilometria

A rugosidade inicial da superficie € um parametro determinante para a
formacdo e o desenvolvimento da camada nitretada, uma vez que a topografia do
substrato influencia diretamente os mecanismos de ativagdo, adsorcdo e difusdo
atémica durante o processo. De acordo com Singh et al. (2006), superficies com maior
rugosidade apresentam maior area exposta e maior quantidade de micro cavidades e
relevos, os quais podem atuar como regides preferenciais para a nucleagdo dos
nitretos durante a nitretagao.

Esses autores demonstram que variagées na rugosidade inicial alteram nao
apenas a espessura da camada branca, mas também a uniformidade da camada, sua
morfologia e as propriedades mecanicas resultantes, impactante diretamente na
resisténcia ao desgaste e oxidagao do material.

Diante desse cenario, tornou-se necessario no presente trabalho realizar uma
analise de rugosidade inicial das amostras, posteriormente ao processo de polimento
e anteriormente aos tratamentos térmicos, com o objetivo de assegurar que todas as
amostras partissem de uma condigao superficial semelhante, minimizando diferengas
de topografia que poderiam influenciar significativamente a resposta ao processo.
Essa padronizacao foi fundamental para que os efeitos observados apds a nitretacao
pudessem ser atribuidos exclusivamente as variaveis do tratamento, e ndo a
variagdes iniciais da superficie.

O equipamento utilizado para afericao da rugosidade da superficie foi da marca
bruker e modelo DektakXT Stylus, presente no Laboratério de Fisica Experimental da
Universidade do Estado de Santa Catarina (UDESC), campus Joinville. O perfil de
analise escolhido foi o de picos e vales, com comprimento de afericao de 2000um,

duracao de 20 segundos e resolugao de 0.333um/pt.

3.5. TESTE EM NEVOA SALINA

O ensaio em névoa salina € amplamente empregado na industria e em
laboratérios como método padronizado para avaliacao acelerada da resisténcia a
corrosao. Por meio da exposi¢ao continua das amostras a um ambiente altamente
agressivo e controlado, esse ensaio permite obter, em poucos dias, informagdes que

demandariam meses ou anos de exposi¢ao em condi¢des reais (GAD, 2023).
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No presente trabalho, o ensaio das amostras com tratamento de nitretagédo a
plasma e revestimento de cromo duro foi realizado no Laboratério de Corrosao e
Protecéo Superficial (LCOR) da Universidade de Caxias do Sul (UCS) e foi conduzido
em uma camara fechada da marca Bass, modelo USX-6000/2009, identificada como
CC, utilizando-se a norma ASTM B117-19. As condi¢gdes de ensaio, para todas as

amostras, foram:

e “Tempo de ensaio: 312h;”

e “Pressédo constante do ejetor: 0,7kgf/cm?a 1,7kgf/cm?;”
e “Temperatura da camara: 35°C * 2°C;”

e “Solucao de cloreto de sodio: 50g/L + 5g/L;”

e “FaixadepH:6,5a7,2”

e “Volume névoa coletada: 1,5 mL/h + 0,5 mL/h;”

e “Posigdo da amostra: apoiada em angulos de 15 a 30° em relagao a vertical.”

Foram realizados registros fotograficos em intervalos multiplos de 24 horas, até
o periodo final de 312 horas. Em cada intervalo, a superficie de interesse das amostras
foi fotografada, desde que apresentasse alguma alteragdo visivel em relagdo ao
registro anterior. Tais imagens foram necessarias para posterior analise do percentual
de corrosao da superficie, em area.

Uma amostra adicional, aqui denominada “amostra 6”, passou pelo ensaio de
salt spray no laboratdrio fisico quimico — LFQ da empresa Whirlpool, em Joinville-SC.
Essa amostra ndo possuia tratamento superficial, sendo destinada a criar um ponto
de referéncia de corrosao superficial do material base utilizado (AISI 1045). As
condigdes de ensaio foram rigorosamente condizentes com as realizadas no LCOR,
tanto no paradmetro normativo, quanto nos pardmetros pertinentes a atmosfera

agressiva.
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste capitulo serdo apresentados os resultados obtidos e as discussdes
pertinentes a avaliacdo de corrosdo nas amostras nitretadas por plasma e com

camada eletrodepositada de cromo.

4.1. PERFILOMETRIA

Foram realizadas 2 medicbes de rugosidade (Ra) por amostra. Devido as
provaveis propriedades anisotrépicas da superficie, as afericbes foram realizadas
defasadas em 90° uma da outra. Trés amostras ao todo foram analisadas, sendo elas
referentes as amostras do ago base, anteriormente aos processos termoquimicos e
de eletrodeposicdo, e todas apos passarem pelo processo de lixamento e
subsequente polimento.

Todos os seis valores obtidos para as amostras sem tratamento (Amostras 6)
através da técnica de perfilometria estdo apresentados na Tabela 4. A média
aritmética dos resultados foi de 11,465nm e o desvio padrao entre esses valores foi
de 1,54.

Tabela 2 — Valores de Ra obtidos para as 3 amostras sem tratamento analisadas

Amostras 6 Rugosidade Ra[nm] Desvio Padrdo [nm]
Amostra 6 (1) —Q° 10,36 3,12
Amostra 6 (1) — 90° 9,81 1,05
Amostra 6 (2) — Q° 13,98 1,44
Amostra 6 (2) — 90° 12,14 2,59
Amostra 6 (3) — Q° 10,52 2,11
Amostra 6 (3) — 90° 11,95 3,40

Fonte: Autor (2025).

4.2. PERFIL DE MICRODUREZA

Em acordo com a norma DIN 50190-3 foram realizadas, para cada amostra, 12
medicbes de microdureza, com espagamento de 50um entre os centros das
identagdes. A norma anteriormente citada estipula como limite da camada nitretada o
ponto em que a dureza atinja um valor 50HV acima da dureza de nucleo que, por sua
vez, foi estipulada através de uma média aritmética de 6 medigdes. Os resultados, de

acordo com a metodologia descrita nos itens 3.2 e 3.3, podem ser vistos a seguir.
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A utilizagao da técnica de oxidagado a plasma, subsequente ao tratamento de
nitretacdo idnica promoveu a formagdo de uma maior camada de difusdo, sendo
necessarias 17 medicdes pontuais de microdureza em diregdo ao nucleo da amostra
para que se atingisse 50HV acima da dureza de nucleo, configurando assim o término
da camada de difusdo (DIN 50190-3).

Ao total foram feitas 6 medicbes de espessura da camada branca para a
amostra “0”, espacadas em ao menos 200um. A média aritmética dos resultados
obtidos foi de 11,05um, com um desvio padrdo amostral de 0,96um. Tal desvio, de
menos de 10% da espessura meédia das amostras corrobora com uma das
caracteristicas da nitretagdo a plasma: a capacidade de formagcdo de uma camada
homogénea, devido a distribuicdo majoritariamente igual a do plasma ao longo da
superficie tratada.

Na figura 11 é apresentada uma imagem da camada de cromo duro obtida pelo
processo de eletrodeposi¢cdo. Analisando a imagem observa-se que o filme
apresentado na amostra 1 exibiu distribuigdo homogénea ao longo de todo o corpo de
prova. A espessura medida por meio de um microdurémetro HV foi de 25um, valor que

corresponde a espessura especificada no processo contratado.

Figura 11 — Camada eletrodepositada de cromo duro
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Nota geral: Camada visualizada através de equipamento microdurémetro HV, com ampliagao de 100x.




36

Os dados foram compilados e estdo apresentados na Figura 12. Nela fica
evidente o crescimento da camada de difusdo com o processo de pos oxidagao por
plasma que, de forma direta, por ser um processo com alta temperatura, permite a
continuacao da difusdo do nitrogénio (ROVANI et al., 2011).

Figura 12 - Microdureza transversal de todas as amostras nitretadas
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Fonte: Autor (2025).

A tabela 5 apresenta um resumo dos dados obtidos por microscopia optica para

todas as amostras analisadas nesse trabalho.

Tabela 3 — Dados de microdureza e espessura de camada das amostras aqui
analisadas

A1l DP A2 DP A3 DP A4 DP A5 DP
Camada de 25,0 0 - - - - - - - -
cromo [um]
Camada - - 7.9 0,9 9,2 0,9 11,1 1,0 7,0 0,7
branca [um]
Camada de - - 550 - 550 - 850 - 500 -
difuséo [um]
Camada de - - 0 - <1 0,3 2 0,1 <1 0,2
oxido [um]
Microdurezade 178 12,3 180 6,2 1805 39 202 24 184,5 1,0
nucleo [HV]
Microdureza de 848,5 26,1 372 44 403 142 4215 114 327 6,5
superficie [HV]
Fonte: Autor (2025).
Nota geral: “DP” se refere ao desvio padrao amostral.

E possivel observar na Figura 13 que o processo com menor formacédo de

camada composta foi o de numero 5, cuja temperatura foi menor que os demais.
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Temperaturas mais elevadas durante o processo de nitretacdo favorecem
significativamente o crescimento da espessura da camada nitretada devido a uma
maior cinética de difusdo do nitrogénio, bem como um aumento de espessura da
camada branca (LANDGRAF et al., 2022).

Figura 13 - Camada total formada pelo processo de nitretagédo por plasma
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Fonte: Autor (2025).
Através dos dados da tabela 5, a Figura 14 foi criada para comparar e verificar

possiveis correlagbes entre a espessura da camada branca e a microdureza de

superficie.



38

Figura 14 - Comparacéao entre espessura de camada branca e microdureza superficial
nas amostras nitretadas
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Fonte: Autor (2025).
Fica evidente a relagdo das amostras aqui analisadas que, quanto maior a
camada branca, maior a microdureza de superficie do material tratado. Esse efeito é
evidenciado por Queiroz (2014) e Landgraf et al.,, (2022) para determinados

parametros de temperatura e tempo de tratamento.
4.3. Microscopia eletronica de varredura

Para obtengao de medicdes mais precisas das espessuras das camadas de
oxido formadas, empregou-se a microscopia eletrénica de varredura, com ampliagéo
de até 2000x. A reduzida espessura dessas camadas impossibilitou sua adequada
visualizagao e quantificagdo no microdurémetro, cuja ampliagdo maxima é de 400x.

A amostra 5, com um maior tempo de nitretagdo, apresentou uma camada
composta e de difusdo com espessuras inferiores as demais, fato esperado frente a
diminuigéo de temperatura no processo (OLIVEIRA et al., 2003; FERNANDES et al.,
2020).

Com a ampliagao do MEV, foi possivel ndo s6 a afericdo das espessuras das
camadas formadas como também a percepg¢do de uma camada porosa na interface
da camada branca. Citada em diversas literaturas (ROVANI et al., 2011; EBRAHIMI
et al., 2010; MUNOZ-CASTRO et al., 2015) durante o resfriamento da camada

nitretada ocorre a liberacdo de nitrogénio molecular (N2) devido a decomposi¢ao
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parcial das fases épsilon e gama linha, promovendo a nucleagao de microbolhas que
evoluem para poros interfaciais.

Esse fenbmeno € intensificado quando a camada composta apresenta alta
saturacao de nitrogénio ou quando o processo ocorre em temperaturas mais elevadas.
Processos de pds oxidacdo preenchem parte desses poros na camada branca com
oxidos o que, em parte, € responsavel por aumentar a resisténcia a corrosdo do
substrato (FLODSTROM, 2012). A amostra 2, que passou pelo processo de
resfriamento a vacuo e consequentemente ndo houve formacgao de éxidos em sua
superficie, foi a que visualmente apresentou maior espessura média de camada

porosa (Figura 15).

Figura 15 - Porosidade na camada branca da amostra 2
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Fonte: Autor (2025).

Uma compilagao das camadas provenientes da nitretacado esta apresentada na

Figura 16, demarcando as camadas composta, de 6xido e por¢gao porosa.
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Figura 16 - Camadas formadas pelo processo de nitretagdo em visualizagdo no
microscopio eletrénico de varredura com ampliacdo de 2000x
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Fonte: Autor (2025).

Intrinseco ao processo, o depdsito de cromo acumula tensdes internas de
tracao que, por vezes, ultrapassa o proéprio limite de resisténcia a tragao do depdsito,
ocasionando microtrincas superficiais que se propagam com o tempo (Martyak et al.,
1997). Aumentando a permeabilidade eletrolitica do revestimento, essas microtrincas
criam caminhos para cloretos e agua alcangarem o substrato, o que acelera corroséo
localizada e perda de protegéo (PINTO, 2012).

De acordo com Nguyen et al. (2024), que investigaram a eletrodeposi¢ao de
cromo duro em aco AISI 1045, a densidade de microtrincas aumenta de forma
significativa & medida que a espessura do revestimento cresce. Esse com

comportamento exige que a espessura do depdsito seja selecionada de acordo com
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a aplicagado do componente, uma vez que a elevada densidade de microtrincas, como
discutido anteriormente, pode atuar como um agente acelerador do processo de
corrosao (NGUYEN et al., 2024). Na Figura 20, extraida do MEV com ampliagao de
500x, foi possivel, com maior precisdo, medir a espessura da camada
eletrodepositada e apresentou concordancia com o valor de 25 ym anteriormente
medido. E possivel, também na Figura 17, visualizar as microtrincas formadas na

camada de cromo da amostra 1.

Figura 17 - MEV da camada de cromo duro eletrodepositada, evidenciando as trincas
inerentes ao processo

Fonte: Autor (2025).

4.4. Espectroscopia de energia dispersiva de raios x (EDS)

Por meio do EDS acoplado ao MEV, com aumento de 2000x, foi possivel
identificar a composi¢ao quimica do material. A figura 18 indica os pontos escolhidos
para realizar o EDS e a Figura 19 indica os elementos encontrados na camada
formada pelo processo de oxidagao a plasma nesses pontos. A tabela 6 contém a

porcentagem, em massa e em atomos, dos elementos encontrados na analise.
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Figura 18 - Localizagao dos pontos analisados por EDS na amostra 4

Fonte: Autor (2025).

Figura 19 - Espectro de EDS da camada p6s oxidada a plasma - amostra 4
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Fonte: Autor (2025).

O ac¢o 1045 baixa liga, comumente apresenta em sua composigao os elementos
de liga manganés, silicio e aluminio (ARCELORMITTAL, 2017). O elemento Ca
provavelmente € proveniente de alguma contaminacéo da amostra entre o0 processo

de preparacdo da mesma e visualizagao no equipamento.

Tabela 4 — Percentual em peso e atomos dos componentes encontrados por meio do
EDS na camada oxidada a plasma

Elemento Massa [%] Atomos [%]

C 5,14 13,68

0 22,29 44,54
Fe 71,48 40,92
Mn 0,53 0,31

Si 0,21 0,24

Ca 0,29 0,23

Al 0,07 0,08

Fonte: Autor (2025).
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A figura 20 representa o espectro de EDS de um ponto na camada branca da

amostra 4. Os elementos quimicos encontrados nessa regidao estdo dispostos na

tabela 7. Como confirmacéo do processo de nitretagdo, um percentual de 7,72% em

massa (20,36% em percentual de atomos) de nitrogénio foi encontrado nesse ponto.

Figura 20 - Espectro de EDS da camada branca presenta na amostra 0
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Fonte: Autor (2025).

Tabela 5 — Percentual em peso e atomos dos componentes encontrados por meio do
EDS na camada branca da amostra 0

Elemento Massa [%] Atomos [%]
C 7,62 23,44
N 7,72 20,36
Fe 83,81 55,47
Mn 0,61 0,32
Si 0,25 0,24

Fonte: Autor (2025).

O ac¢o 1045 baixa liga, comumente apresenta em sua composigao os elementos

de liga manganés, silicio e aluminio. O elemento Ca provavelmente é proveniente de

alguma contaminagado da amostra entre o0 processo de preparagdo da mesma e

visualizagao no equipamento.
Para os demais processos de nitretacdo e eletrodeposicdo de cromo duro, o

percentual quimico em peso dos elementos encontrados por EDS estédo ilustrados na

figura 21.
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Figura 21 - Composi¢cao quimica das camadas, obtidas por técnica de EDS

Fonte: Autor (2025).
Nota geral: valores percentuais em peso dos elementos quimicos. Elementos de liga, encontrados em
menor quantidade, ndo foram colocados na ilustragéo.

4.5. PERCENTUAL DE OXIDO — TRATAMENTO DE IMAGEM

A figura 22 apresenta as imagens das 5 amostras com tratamento apds 192
horas na camara de salt spray e a amostra do ago base (A6) apdés 96h de ensaio. A
marca de 192h é de importancia devido ser o periodo na qual o corpo de prova com
camada de cromo eletrodepositada apresentou os primeiros indicios de corrosao
sobre sua superficie. Na imagem é possivel perceber nas amostras nitretadas (A2,
A3, A4 e A5) bem como na amostra A6 (sem tratamento de superficie), uma corrosdo
com coloragéo intensa em tons de laranja-avermelhado, marrom e regiées mais

escuras.
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Figura 22 - Imagens das amostras apds imersao em névoa salina
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Fonte: Autor (2025).

Em contra partida, a amostra A1 apresentou pequenos pontos com tonalidades
mais brandas de laranja espalhados pela superficie, atestando o carater altamente
protetor da camada de Cr devido a sua passividade estavel e criacao de uma barreira
fisica contra a corrosao do substrato. Isso corrobora a superioridade da camada de
cromo, com 25um de espessura, na protegao contra a corrosao frente aos parametros
de nitretacao e oxidagao descritos no item 3.3.

A amostra 2, que passou pelo processo de resfriamento a vacuo para que nao
houvesse camada de Oxidos sobre a camada composta e, dentre os processos de
nitretacao, a que formou menor espessura de camada branca, fator esse diretamente

relacionado a menor temperatura de tratamento, foi a que apresentou pior resultado



46

no teste de névoa salina. Com tal informacdo, uma suposi¢cdo pode ser levantada
sobre a relagao entre as espessuras de camada branca e de 6xidos na superficie para
prevencao e/ou retardamento do processo de corrosdo do ago base.

Constituida predominantemente pelas fases épsilon (e-Fe2-3N) e/ou gama linha
(y’-FeaN) (Fernandes et al., 2020) a camada branca pode possuir um efeito positivo
na resisténcia a corrosao do material, principalmente devido a esta ultima fase, por
apresentar uma estrutura cubica de face centrada ordenada, com boa estabilidade e
compacidade. Todavia, devido a possiveis diferencas de potencial resultante da
mistura de fases na camada, microfissuras ou porosidades presentes, essa camada
pode aumentar a suscetibilidade de corrosdo do material base (Doche, 2002).

A amostra 4, com camada de 6xido homogénea formada pela oxidagdo por
plasma e espessura de aproximadamente 2um apresentou resultados superiores nos
ensaios em salt spray frente as demais amostras nitretadas. Tal resultado pode estar
relacionado ao tipo de fase formadora da camada de 6xido. A literatura (Hong et al.,
2000; Queiroz, 2014; Rovani et al., 2011) demonstra que a fase desejada para ganhos
de resisténcia a corrosdo € a magnetita pura (FesOa4), por possuir caracteristicas
compactas e homogéneas, dificultando a difusdo de ions corrosivos. Possui também
boa compatibilidade estrutural com os nitretos comumente formados na camada
composta (e-Fe2-3N / y’-FesN) o que favorece a aderéncia da camada branca com a
camada de 6xido, evitando falhas no revestimento, como delaminacéo e trincas.

Dentre as formas possiveis de se analisar quantitativamente os resultados
obtidos através de um ensaio em névoa salina, esta a obtengcdo de um percentual da
superficie que apresenta corrosdo apos um tempo determinado de teste.

Os ensaios foram realizados com pausas para registro em intervalos multiplos
de 24h e, a cada novo multiplo, um novo registro foi realizado em caso de alteragéo
significativa da superficie oxidada. Com esses registros, uma analise visual foi capaz
de fornecer dados qualitativos sobre origem da oxidagao.

A figura 23 ilustra o registro da amostra 3 apds 24 horas de ensaio em névoa
salina sendo possivel identificar, na imagem a esquerda, a limiarizacdo por cor
vermelha utilizada para demarcar, através do espectro de cor RGB, as tonalidades
que enquadravam a superficie ndo corroida. Ja a direita, € possivel identificar a
demarcacao por pixels dessa regidao. O software utilizado, de nome FIJI, permite a
selecdo da superficie desejada e é capaz de favorecer a obtencdo de um valor

referente a quantidade de pixels presente na mesma. Realizando a selegcao da
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amostra total, é possivel identificar a quantidade total de pixels presentes na imagem
e com ambos os valores, chegar a um numero quantitativo de um percentual de area

oxidada.

Figura 23 - Area da superficie corroida selecionada através do espectro RGB

o' ..j wtgis s A sy

Fonte: Autor (2025).

O programa de tratamento de imagem permite, dentro do range RGB de cores,
selecionar manualmente a intensidade das cores primarias (0-255). Mesmo existindo
uma padronizagdo para realizagdo dos registros das amostras apds determinado
intervalo de tempo, a prépria coloragao das amostras, intensidade de luz no ambiente
e quantidade de oxidacéo, faz com que as cores presentes entre es amostras tenha
grande divergéncia, o que nao possibilita a utilizacdo da mesma intensidade das cores
primarias para obtencédo da area nao oxidada. Isso insere um percentual de erro do
operador do software, ja que a escolha de tais intensidades e consequente obtengao
da regido de interesse esta inteiramente atrelada a percepg¢ao do usuario.

A Tabela 8 reune os dados encontrados apds selecdo manual e individual das
regides corroidas nas amostras. Um sexto corpo de prova foi incluido, sendo esse
sem tratamento algum, representando os efeitos do teste em névoa salina em uma
amostra do aco base. Tal adicdo foi de suma importancia para comparacdo dos
ganhos de resisténcia a oxidagcao que os tratamentos aqui analisados trouxeram para

o0 material.
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Tabela 6 — Percentual de area oxidada de acordo com o periodo de exposigao

PERIODO [h]

24 96 192 264 312
ACO SEM TRATAMENTO 46,8% 91,8% 100% 100% 100%
AMOSTRA 1 - - 1,9% - 13%
AMOSTRA 2 57,7% 78,9% 81,5% - 91,4%
AMOSTRA 3 10,6% 23,4% 38,5% 61,7% 71,6%
AMOSTRA 4 9,4% 16,2% 34,4% - 65,1%
AMOSTRA 5 17,8% 60,3% 78,6% - 83,1%

Fonte: Autor (2025).

Nota geral: Os periodos sem valor percentual foram indicados pelo laboratério responsavel pelo teste
como nao apresentando mudancgas significativas de area oxidada em comparagado com o periodo de
visualizagao anterior.

As amostras nitretadas com melhor resultado no teste de salt spray foram as
amostras 3 e 4. Ambas possuindo os mesmos parametros para a nitretagao mas com
métodos de pds oxidacao diferentes: a amostra 4, passando pelo processo de poés
oxidagao a plasma, resultou em uma camada homogénea e constante de 6xido com
2um de espessura. Ja a amostra 3 oxidou ao ar durante o processo de resfriamento,
ja que a camara foi aberta com as amostras ainda em uma temperatura de 520°C,
expondo as pegas quentes ao oxigénio presente no ar. Esse processo resultou um
uma camada ndo homogénea, com espessuras medias de 1um. Tal diferenga resultou
em uma leve vantagem do processo com pos oxidagao a plasma no ensaio em névoa
salina.

A Figura 24 apresenta o resultado da classificagdo das amostras de acordo
com os critérios da ISO 10289, avaliando em um intervalo de 0 a 10, o percentual de
area superficial da amostra que apresenta corrosdo. A classificagao Rp 10 indica a
maxima capacidade do revestimento em proteger o substrato contra corrosao.

Pelo grafico é possivel ver que apenas o revestimento de cromo duro conseguiu
atingir nota 10, apresentando corrosdo em sua superficie apenas no registro apos
192h de imersdo em névoa salina. A amostra 4, que passou pelo processo de
oxidagao por plasma, dentre as amostras nitretadas foi a que conseguiu manter uma
maior nota ao longo dos periodos analisados, mantendo mais do que 50% de sua

superficie livre de corrosdo em 264h de exposi¢cao a névoa salina.
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Figura 24 - Classificagdo de corrosdo em acordo com a ISO 10289
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Fonte: Autor (2025).

Para uma melhor analise visual e comparativa dos resultados do teste de salt
spray, € apresentado na Figura 25 os resultados percentuais de area oxidada de todas
as amostras ao longo do periodo de exposi¢ao. A unica amostra que apresentou 100%
de sua superficie com corrosédo durante todo o periodo analisado foi a amostra de ago
sem tratamento (amostra 6), tendo sua superficie corroida por completa apds 192h de

ensaio.

Figura 25 - Percentual de area oxidada de acordo com o periodo de exposi¢cao
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Fonte: Autor (2025).



50

Através do ensaio em névoa salina, se tornou evidente a superioridade da
camada eletrodepositada de cromo na prevengao contra corrosdo do substrato frente
aos tratamentos de nitretacdo utilizados. Todavia, ndo €& nada negligenciavel os
ganhos de protegcdo trazidos pelas camadas nitretadas. A Figura 26 traz uma
comparagao entre o percentual de area oxidada da amostra 6 e a amostra 4, que
passou pelo processo de pos oxidagao a plasma e apresentou os melhores resultados

se comparado com 0s outros processos de nitretagcado por plasma.

Figura 26 - Comparagcao do percentual de area oxidada entre amostra sem
tratamento e amostra nitretada com processo de pds oxidacdo a

plasma.
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Fonte: Autor (2025).

Ni et al. (2024) demonstrou através de ensaio de polarizagao potenciodinamica
que, pdés oxidar no plasma por 2 horas e 400°C amostras nitretadas, aumenta
consideravelmente a resisténcia a corrosdo do ago 42CrMo4, reduzindo seu potencial
de corrosao (Ecorr) de -658,72mV em amostra apenas nitretada para um Ecorr de -
429,23mV em uma amostra que passaram pelo processo de pés oxidagao.

Sohi et al. (2010), analisando amostras de ago AISI 4140 obteve resultados
igualmente positivos ao adicionar uma etapa de pds oxidag&do por plasma, em uma
temperatura de 450°C por 1h, encontrando uma redugao do potencial de corrosédo de

-655,6 mV em amostras sem tratamento, para -366,1mV nas amostras com pos
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oxidagao. A espessura da camada de 6xido encontrada por Sohi et al. (2010) foi de
2,3um, sendo da mesma ordem de grandeza da camada obtida no presente trabalho.

Esses resultados estdo em plena concordancia com os obtidos nos ensaios de
névoa salina realizados neste trabalho, reforcando de maneira consistente os

beneficios proporcionados pela inclusdo de um processo de pds oxidagao associada

a nitretagao por plasma.
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5. CONCLUSAO

O tratamento de cromo duro, nas condi¢des previamente descritas e espessura
de camada comumente utilizada na industria de 25um para, por exemplo, cilindros
hidraulicos constituiu, nesse trabalho, em uma protecdo superior contra corrosao
frente aos critérios de nitretacdo aqui utilizados. Foi o tratamento que apresentou
melhor nota de avaliagao pela ISO 10289, apresentando menor area superficial com
corrosao apos as 312 horas de ensaio em névoa salina. Todavia, a nitretagdo por
plasma, juntamente com processos controlados para formagéao de camadas de éxido
apods o tratamento, se mostrou promissora para a prevencao de corrosdo do material
base.

As camadas de 6xido formadas apds a nitretacdo se mostraram necessarias
para um ganho ainda maior de resisténcia a corrosdo, visto que a amostra de numero
1, que passou por um processo de resfriamento a vacuo e consequente nao obteve a
formacao de uma camada de 6xidos na superficie do material, foi a que apresentou
pior resultado no ensaio em névoa salina, tendo 91,4% de sua superficie com
presenca de corrosao apos 312h de processo. Em contrapartida, a amostra 4, que
passou pelo processo de pds-oxidagao a plasma e apresentou uma camada de oxido
de 2um, maior entre as camadas de 6xidos obtidas no presente trabalho, foi a amostra
que apresentou menor area superficial corroida ao longo do teste em saltspray, com
65,1% de corrosao superficial apds o0 mesmo periodo de analise.

A oxidagao por plasma, nas caracteristicas e processos em que foi realizada,
apresentou ter leve vantagem no ensaio de salt spray frente aos demais processos de
nitretacdo. A camada de 6xido, com 2um de espessura, formada de forma controlada
pela introdugdo do gas oxigénio em um ambiente ionizado e com parametros
controlados se mostrou eficiente para formacédo de uma camada homogénea e de
espessura superior a camada de 6xido formada nos demais tratamentos ibnicos aqui
analisados, o que pode ser traduzido como uma barreira mecanica uniforme que atua
diretamente na protecao contra corrosdo do substrato.

Os ganhos de resisténcia a corrosao atrelados ao processo de nitretagéo nao
séo negligenciaveis. A amostra de aco SAE 1045 sem tratamento apresentou 100%
de sua superficie corroida apds 192 horas de ensaio em névoa salina enquanto a
amostra nitretada com melhor desempenho (A4) apresentou apenas 34,4% de sua

superficie com corrosido para o mesmo periodo de analise.
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De acordo com os resultados obtidos com o presente trabalho, pode-se inferir
que, com os parametros estudados, ndo se justificaria trocar o processo de

eletrodeposicdo de cromo duro pelo processo de nitretacdo por plasma.
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6. SUGESTAO PARA TRABALHOS FUTUROS

Se.

Para completar o presente trabalho e preencher lacunas aqui deixadas, sugere-

Um maior numero de amostras para corroborar os resultados obtidos, visto que
apenas 3 amostras de cada tratamento foram produzidas sendo uma destinada
ao ensaio em névoa salina e outra destinada ao embutimento para analise de
microscopia optica e eletrénica de varredura.

Analise GIDRX: para conferir as fases formadas tanto na camada composta
quanto na camada de 6xidos. Tais fases sdao bem descritas na literatura, nas
quais variagdes podem ocorrer a depender dos parametros utilizados de
nitretacédo e oxidacgao.

Alteracao de parametros visando aumentar espessura das camadas branca e
de Oxido: a camada de cromo, em espessura, correspondeu em ao menos duas
vezes a das camadas geradas pelo processo de nitretacdo (descontando a
camada de difusdo). Os processos aqui realizados que formaram as maiores
espessuras de camada branca + Oxido (processos 1 e 3) foram os que
obtiveram melhores resultados no ensaio de salt spray.

Comparacao entre acos baixa-liga e agos ligados, mantendo os mesmos
parametros de processo. A nitretacdo possui ganhos elevados quanto maior a
quantidade de elementos de liga no ago base, permitindo a formagao de uma
maior quantidade de nitretos com caracteristicas mecanicas e de resisténcia a
corrosao mais interessantes do que os nitretos de ferro formados em acos
baixa-liga.

Ensaio de microabrasao e fadiga: tanto a nitretacdo quanto a eletrodeposi¢ao
de cromo duro visam um ganho mecanico e de resisténcia a corrosdo. Para
uma analise mais completa visando verificar viabilidade de substituicdo entre
os tratamentos, se faz necessaria uma analise de desgaste das camadas

adicionadas.
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