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Resumo

Amostras de aco 316L, submetidas a implantacdo idnica de nitrogénio por imersao
em plasma, foram submetidas a tratamentos térmicos a 400 °C por periodos de 5 a
20 h para investigar a estabilidade térmica da fase S produzida pela nitretacdo. As
alteracdes estruturais foram analisadas por difracdo de raio X utilizando radiacdo
sincrotron. Os difratogramas indicam a formacéo de 6xidos apds 15h de tratamento,
e uma diminuicdo da distancia interplanar da fase S com o aumento do tempo de
tratamento, que pode ser causada pela difusdo do nitrogénio no substrato e pela
formacdo de nitretos. Nao foi observada a precipitacdo de nitretos de cromo ap6és 20
h de tratamento térmico.

Introducéo

Os acos inoxidaveis apresentam boas propriedades mecanicas e resisténcia
a corrosdo, sendo utilizados em diversos ambientes [4,9]. H& situacdes onde o
material € submetido a condi¢cdes extremas, sendo desejavel que apresente
propriedades de resisténcia a corrosdo e ao desgaste ainda superiores aquelas
intrinsecas da liga. Isto € geralmente obtido com a agregacdo de camadas
protetoras. A nitretacdo é uma técnica que promove tais melhorias, consistindo-se
na insercdo e difusdo de ions de nitrogénio na superficie da amostra [4,5].

Uma técnica moderna e eficiente de nitretacdo, utilizada principalmente para
o desenvolvimento de ciéncia de base, é a implantagdo iGnica por imersdo em
plasma (Plll, do inglés plasma immersion ion implantantion). O processo consiste na
formacao de uma bainha de plasma em torno de um material, submetendo-o a um
potencial elétrico negativo pulsado, o que fara os ions do plasma bombardearem a
amostra em todas as diregcdes. Assim, ocorre aumento na temperatura, que
depende dos paréametros utilizados na fonte pulsada [2].

A nitretacdo de agos austeniticos resulta na formacdo de uma camada
composta por uma fase metaestavel, denominada fase S. Atualmente, a ideia mais
aceita a respeito da estrutura dessa camada € a deformacéo da rede cubica de face
centrada (CFC) pela supersaturacdo com nitrogénio, o qual localiza-se nos
intersticios octaédricos da rede. No entanto, ainda ndo ha consenso sobre sua real
estrutura [4,6,7]

O estudo da estabilidade térmica da fase S é de importancia para se
determinar os limites de sua aplicacdo em situacdes de trabalho. Ao se expor o ago
AISI| 316 a temperaturas a partir de 300 °C por tempos suficientemente longos, a
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concentracdo de nitrogénio diminui e a espessura da camada aumenta, e acima de
450 °C ha o surgimento de CrN cercado pela estrutura CFC com baixa quantidade
de cromo, 0 que compromete a resisténcia a corroséo [4,8,10,12].

Um dos principais métodos utilizados para analisar a estrutura de diversos
materiais, em especial cristalinos, € a difracdo de raios X. Existem dois modos
equivalentes de se analisar esse fendmeno: o método de Bragg, que considera a
refleccdo especular da radiacdo por planos cristalinos, e 0 método de Laue que
considera a difracdo da radiacéo pelos atomos da rede cristalina [13]. Em ambos o0s
meétodos a radiacdo empregada deve, idealmente, ser monocromatica e colimada.
Além disso, um feixe com alta intensidade permite a obtencéo da figura de difracédo
em tempos menores.

Nessas condi¢Bes, a radiacdo sincrotron (RS) é um método adequado,
obtida pela aceleracdo de elétrons, até atingirem velocidades proximas da luz, em
anéis de armazenamento. A radiagcdo emitida forma um espectro que abrange
desde a regido de raios X duros até a regido do infravermelho.

Neste trabalho foram investigadas amostras do ago 316L, nitretadas por PlII,
submetidas a temperatura de 400 °C em tempos distintos utilizando RS para
observar a estabilidade térmica da austenita expandida.

Materiais e Métodos

Preparo das amostras

Amostras de aco 316L foram polidas com lixas de SiC e pasta de diamante
até obter-se superficies espelhadas. A nitretacdo foi realizada em atmosfera de 50 %
H, e 50% N, por 3 horas pelo método de PIIl, de acordo com as condicdes
apresentadas na Tabela 1.

Tabela 1 - CondicBes de nitretacdo por Pl das superficies de acos inoxidaveis

316L.
T (°C) V (V) P (Pa) L (us) f(kHz)
353,1+0,7 9800 + 100 1,82 + 0,02 30 0,9

As amostras nitretadas foram tratadas termicamente em 400 °C por tempos
distintos (5, 10, 15 e 20h), em um forno mufla, sob atmosfera de argdnio a presséao
atmosférica. Uma de referéncia (ndo tratada) foi submetida ao tratamento térmico
para alivio das tensdes induzidas no polimento, em atmosfera de argonio a 320 °C
por 10h.

Difracao de raios X

Os difratogramas foram obtidos utilizando a linha de feixe XRD2 do
Laboratério Nacional de Luz Sincrotron (LNLS), em temperatura ambiente, obtendo-
se um espectro de difracdo para cada amostra. A energia do feixe de radiacao
utilizado foi 7 keV, que equivale ao comprimento de onda A = 1,7712 A,

A maioria dos espectros de difracdo reportados na literatura sado obtidos
utilizando radiagdo CuK,, com A=1,5409 A. Para se comparar tais dados com os
obtidos neste trabalho, é necesséario utilizar a lei de Bragg (Equacéo 1), calculando o
valor da distancia interplanar d para cada pico e comparando-o com a distancia
interplanar de referéncia, pois esse valor serd& 0 mesmo para cada maximo de
difracdo do mesmo material, independente da radiagao.
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nA = 2d sen® (1)

Resultados e Discussao

Os difratogramas obtidos sdo apresentados na Figura 1, normalizados com
relacdo ao maior pico de austenita da amostra de referéncia, mantendo-se a
proporc¢ao relativa entre os maximos de difracdo das amostras.
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Figura 1 - Difratogramas obtidos para todas as amostras apés tratamentos térmicos. A amostra ref
foi tratada por 10 h em 320 °C, enquanto as demais amostras foram tratadas em 400 °C em tempos
distintos, indicados no grafico. € = Fe, 3N, y = austenita, yy = austenita expandida, a’ = martensita.

Pode-se observar nos difratogramas a presenca da austenita expandida,
caracterizada pelo pico largo a esquerda da austenita. Apos 15 h do tratamento
térmico observa-se o surgimento de oxidos de ferro (Fe,O3) e de cromo (CrO) em
propor¢des muito pequenas, mas detectaveis pela alta resolucédo da RS.

N&o séao observados picos referentes a nitretos de cromo mesmo apos 20 h
de tratamento térmico, o que estd em concordancia com dados encontrados na
literatura (LI, SUN, BELL, 1999; TSCHIPTSCHIN et al, 2017). Os picos referentes a
fase S apresentam um pequeno deslocamento a direita, indicando diminuicdo na
distancia interplanar de 2.143 A para 2.133 A para o plano (111), 1.857 A para 1.844
A para o plano (200) e de 1.311 A para 1.308 A para o plano (220). Isto pode ser
consequéncia da difusdo do nitrogénio no substrato e o decaimento dessa fase
metaestavel em nitretos do tipo €.

A gueda na concentracdo do nitrogénio na camada superficial pode resultar
em uma queda na dureza da fase S, gerada pela tensdo consequente da presenca
de elementos intersticiais. A auséncia de nitretos de cromo sugere que a resisténcia
a corrosao ndo é comprometida. Nao foi possivel identificar o motivo da presenca
dos 6xidos, visto que os tratamentos térmicos foram realizados em atmosfera inerte.

A amostra tratada por 10 h apresenta o primeiro pico de austenita, referente
ao plano com indices de Miller (111), com amplitude elevada em comparacdo com
os demais tratamentos térmicos. Isso pode ter ocorrido devido a orientacdo
preferencial dos graos dessa amostra.
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Conclusdes

O aco 316L apresentou certa estabilidade apds submetido a 400 °C por 20 h,
observando-se o surgimento de nitretos apos 15 h e uma pequena diminuicdo na
distancia interplanar da fase S de ~0.5%, resultado da formacgao de precipitados e da
difusdo do nitrogénio no substrato, possivelmente ocasionando diminuicdo da dureza
superficial. Devido a auséncia de nitretos de cromo, a resisténcia a corrosdo nao
deve ter sido comprometida.
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