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Resumo

Para aumentar a vida de ferramentas € necessario aumentar sua resisténcia ao
desgaste, para 0 que se tem buscado um bom compromisso entre dureza e
tenacidade dos materiais de que elas sao feitas. Neste sentido, esse trabalho
investiga a engenharia de superficies de um dos grupos de recobrimentos hibridos,
os recobrimentos duplex, e racionaliza a contribuicdo da nitretagdo e de sua
combinacdo com recobrimentos extra-duros. O processo de nitretacdo idbnica em
configuragado diodo e triodo foram investigados. O desempenho de superficies de
filmes de TiN sobre camadas nitretadas foi avaliado por ensaios de riscamento,
micro-abrasao tipo caloteste e furagao acelerada. A contribuicdo da nitretacao de
substratos de aco foi verificada com o aumento da resisténcia ao desgaste e da vida
de brocas durante o corte a seco de acos ferramenta. O trabalho identificou uma
relagdo entre a resisténcia ao riscamento retilinio e a resisténcia ao desgaste. A
nitretacdo promove ganho de desempenho de camadas extra-duras e aumenta as
opgdes de substratos uteis para ferramentas de auto desempenho. Os paradmetros
utilizados promoveram a formacdo da camada g, a qual ndo apresentou efeito
deletério sobre o desempenho tribologico dos recobrimentos e ferramentas. No
intervalo de temperatura de deposicdo de TiN, as temperaturas mais elevadas, de
430C, apresentaram melhor resultado tribologico.
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Deposicao de vapores.
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1 INTRODUGAO

Ferramentas e alguns componentes de maquinas submetidos a condi¢gées severas
de trabalho normalmente sofrem desgaste e uma analise tribologica simples, devida
a Holm e Archard, (1980) leva a Equagao 1, sugerindo que um aumento da dureza
promovera a vida de ferramentas.:

Q = KP/H (1)

onde Q ¢ a taxa de desgaste, medida em volume de material removido por unidade
de distancia percorrida; P é a carga que comprime as superficies deslizantes entre
si; H é a dureza do material desgastado e K um coeficiente de proporcionalidade.

No entanto, a engenharia disponibiliza outros materiais com até 10000 HV. Contudo,
0 aumento da dureza implica em reducdo da tenacidade. Para contornar a
dificuldade entre manter simultaneamente a alta resisténcia ao desgaste e a alta
tenacidade, faz-se uso da Engenharia de Superficies, disciplina organizada na
década de 70, tendo no Prof. Tom Bell um importante protagonistas (1988), No
entanto, seu uso é milenar com exemplos algumas vezes pitorescos, por exemplo no
desenvolvimento de processos de trefilacdo, no século 16 (SCHEY, 1893).
Recobrimentos extra-duros que hoje sdo explorados comercialmente surgiram
comercialmente na década de 70 (HOLMBERG, 1994). Estes processos podem ser
realizados em temperaturas de até 200C, sem entdo alterar significativamente as
propriedades dos substratos. No entanto, a baixas temperaturas tem-se encontrado
baixo desempenho tribologico.

Recobrimentos falham por motivos diversos. Um bom revestimento para ferramentas
deve, de modo geral, ter no minimo boa aderéncia e dureza adequada, e sob
condicbes severas de carregamento serdo geradas apenas trincas coesivas.
Eventualmente, sua tenacidade é baixa, ou seu suporte mecanico é insuficiente, e
ocorrem falhas coesivas. O suporte do substrato ndo pode ser subestimado. Para o
compésito recobrimento/substrato ter bom desempenho, é necessario entdo que o
substrato tenha dureza suficiente para dar suporte ao recobrimento, uma vez que as
espessuras micrométricas destes limita sua capacidade de resistir a cargas
elevadas. Ademais, a natureza cerdmica dos recobrimentos limita sua resisténcia a
tensdes de tracdo. A deformacéo plastica do substrato podera permitir dobramento
das camadas duras e isto resultar em esforgos de tracdo que por sua vez poderao
levar a sua falha prematura. Existe uma relagao linear monotdnica, bem conhecida,
entre a dureza do substrato e a carga critica para falhas adesivas, (OLSSON, 1996;
BARROS, 1996). O teste para medir a carga critica, de simples realizagédo e
interpretacao, consiste em deslocar um penetrador Rockwell C através da superficie
de interesse, com cargas variadas ou com carregamento crescente, até que uma
carga L. seja alcangada, sob a qual falhas adesivas possam ser observadas (Silva,
2003).

O comportamento elastico do substrato, também, tem uma influéncia significante no
comportamento ‘a penetracdo de filmes extra-duros (Moura, 2004) e
consequentemente no seu desempenho tribologico. A resisténcia ao desgaste de
recobrimentos finos & reconhecidamente maior, somente quando o recobrimento
puder manter sua integridade com o substrato durante o servigo. Isto limita o tipo de
material do substrato desejavel para aplicagées de alta resisténcia ao desgaste aos
acos altamente ligados e de alta resisténcia.



O aumento da Resisténcia Mecanica do substrato, que se da aumentando-se a
dificuldade para o movimento de deslocacgbes, impde a redugao da tenacidade. Em
acos para ferramentas esta relagao inversa € bem conhecida e documentada. Na
Figura 1, referente a ago carbono, ago AlSI 4340 e ago AISI H13, tal relagao é
mostrada e nela se destaca o efeito de precipitados responsaveis por
endurecimento. Desta forma, freqientemente demandam-se ago com dureza entre
500 e 700 HV, valores estes necessarios para altas tenacidades relativamente
baixos para aplicagdes tribologicas.

1.1 Nitretagao

Na busca de boa combinagéo de tenacidade e desempenho tribologico o engenheiro
de superficies devera produzir superficies com gradiente da funcdo de interesse
(SASAKI, 1990). No ambito dos tratamentos para ferramentas, tratamentos
termoquimicos de nitretacao tem sido bem sucedidos, visto que as temperatura de
processo sao relativamente baixa, reduzindo os problemas de distor¢cdo de pecas, e
obtem-se propriedades mecanicas adequadas para aplicagdes tribolégicas e de
fadiga térmica. Este processo, a nivel de histéria do homem, é recente, com
registros bibliograficos a partir de 1920 (SPALVINS, 1990). Seu uso comercial no
entanto foi iniciado na década de 50.

Do lado do consumidor de ferramentas, seu custo final é freqientemente fator
decisivo, 0 que faz pressado para usar-se agos de baixa liga. As ferramentarias, que
enfrentam os problemas da usinabilidade, promovem também os agos de menor teor
de liga. O conhecimento e disponibilidade de tecnologias de tratamentos de
superficies permite a conformacdo de ferramentas em materiais disponiveis,
conhecidos e de boa usinabilidade e acabamento, ficando para uma préxima etapa a
engenharia da superficie final, que podera prover o suporte mecanico adequado
para o bom desempenho de recobrimentos extra-duros. Também neste sentido, os
tratamentos termoquimicos oferecem importantes opgbes para a engenharia de
ferramentas.

As baixas temperaturas da nitretagcdo sdo importantes para se evitar a austenitizagéo
e/ou revenimento indesejado. Aquela ocorre a partir da temperatura eutetéide. A
ocorréncia de revenimento indesejado vai depender da composi¢do do ago e de
eventuais tratamentos de revenimentos ja realizados. Durante o processo de
nitretacdo de agos temperados ocorrera a introducdo de atomos de nitrogénio em
uma rede ferritica. O diagrama de equilibrio de fases permite racionalizar algumas
observagbes da nitretagcdo, quais sejam o baixo teor de nitrogénio que pode ser
mantido dissolvido na ferrita . e a formagdo de camadas de nitretos em superficie
nitretadas (CIMINELLI, 1999). Informagbes termodinanicas sobre a estabilidade de
nitretos e carbonetos permitem racionalizar outra observag¢ao relevante do processo
de nitretacdo qual seja a de que ela promove transformagdes de precipitados. Por
exemplo, nitretos de metais de transicdo sdo mais estaveis que os respectivos
carbonetos (HONEWYCOMBE, 1981), e assim sendo, durante uma nitretagédo
carbonetos poderédo ser dissolvidos dando lugar a nitretos. Trés dos grupos de
processos usados comercialmente sao abordados a seguir.

A Nitretacdo liquida (nitretacdo em banho de sais fundidos) é feita na faixa de
temperatura de 510 a 580°C, que permite a estabilidade dimensional de agos. Um
banho comercial tipico para nitretagao liquida € composto de uma misturas de
banhos de sddio e potassio (GRUN, 1989). Um ciclo médio de nitretagcdo é em torno
de 24h, embora o tempo de um ciclo total possa variar entre 4 e 72h.



Para a Nitretacdo Gasosa a fonte de nitrogénio € um gas nitrogenado (GRUN,
1989), usualmente amoénia. A temperatura de nitretagdo para todos os agos esta
entre 500 e 565°C, que reduz chance de distorgbes e deformagdo. Algum
crescimento ocorre como resultado da nitretagdo, mas mudancgas volumétricas sao
relativamente pequenas. Acos carbono sem elemento de liga ndo s&o muito
apropriados para nitretagdo gasosa porque formam uma camada extremamente

fragil que lasca facilmente e o aumento de dureza na zona de difusédo é pequeno.
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Figura 1. Relagéo entre dureza e tenacidade para agcos (BRANCO, 1989).

Os processos de Nitretagdo I6nica séo realizados em um plasma, rico em nitrogénio.
O plasma consiste em gas ionizado, total ou parcialmente. As espécies do plasma,
eletricamente carregadas, permitem uma variedade de reacgbes Uuteis para a
nitretacdo bem como ganho de flexibilidade ao processo, visto que ions e elétrons
podem ser manipulados por campos elétricos e magnéticos. Estes sao benéficos,
nao apenas para controle de sentido de movimento como também de velocidade
dessas particulas.

Espécies metaestaveis e produtos de dissociagao, possiveis com assisténcia de
plasma, sdo mais reativos que seus parentes neutros. Este aumento de atividade
pode ser usado de propoésito, para acelerar a nitretagdo. No caso de dissociagao de
moléculas, elas podem ter uma vida longa no plasma, visto que estas ndo se



recombinam em colisbes gasosas de dois corpos e tendem a reagir e se
recombinarem em superficies de trabalho (KAUFMAN, 1969). Estas espécies tornam
possiveis caminhos de reagdao com menor energia de ativagdo. De fato, com a
assisténcia de plasma, é possivel reduzir a temperatura de rea¢des quimicas em até
uma ordem de grandeza, como também mudar o equilibrio termodinamico (GRUN,
1989). Os resultados experimentais publicados indicam que processos de retro-
pulverizagdo podem participar da nitretacédo (DRESSLER, 1989), mas eles ndo sao
necessarios, (MICHEL, 1995; CZERWIEC, 1998). A espécie ativa é o nitrogénio
atbmico e sua produgdao € promovida pelo bombardeio ibnico no plasma. Apds
adsorver na superficie a ser nitretada o nitrogénio pode formar nitretos e difundir
pelo substrato a dentro (CZERWIEC, 1998).

1.2 Recobrimento Duplex

A partir do momento em que as tecnologias de deposicdo fisica de vapor
conquistaram um mercado, elas foram vistas como concorrentes naturais dos
tratamentos termoquimicos, especialmente da nitretagdo. Materiais de altissima
dureza, acima de 2000 HV, tais como o nitreto de titdnio, tém sido largamente
utilizados pela industria, na tentativa de melhorar o desempenho de ferramentas e
componentes de maquinas sob situa¢des de desgaste. No entanto, o tempo mostrou
que a combinagao das duas técnicas traria resultados superiores a aplicagdo delas
separadamente.

O nitreto de titanio € um material de elevada dureza. Até mesmo um ag¢o muito duro
como M2, apresenta uma dureza muito menor que aquela obtida por recobrimentos
ceramicos e, portanto, de acordo com os argumentos apresentados anteriormente,
fica evidente as vantagens de uma superficie nitretada entre o material base e o
recobrimento cerdmico. Com o tratamento termoquimico o suporte mecanico
oferecido pelo substrato pode ser aumentado, de forma gradual, resultando ainda
em um menor nivel de tensdo devida a transicdo do material base para o
recobrimento. A este material conjugado, camada-nitretada-recobrimento-duro,
denominou-se recobrimento duplex. Com ele é possivel melhorar a resisténcia ao
desgaste, desde que ndao se comprometa a aderéncia do filme extra-duro.

No inicio da década de 80, relataram-se os primeiros resultados que abriram as
portas para o tratamento duplex, mostrando-se ser possivel realizar a nitretacao a
plasma e a deposi¢cao de filmes ceramicos em um mesmo equipamento, em baixa
pressdo (KORHONEN, 1982), tendo relatado boa aderéncia do recobrimento de
nitreto de titdnio sobre a superficie nitretada. Embora alguns autores tenham
encontrado resultados satisfatérios em relacdo ao desempenho das camadas
duplex, muitos outros tém relatado um desempenho do recobrimento duplex abaixo
do esperado, devido a problemas de aderéncia entre o fiime de TiN e a camada
nitretada.

Os primeiros resultados com o duplex indicaram uma boa aderéncia do TiN sobre a
camada nitretada, obtida evitando-se a formagao do nitreto de ferro por um lado e
promovendo uma etapa de resfriamento entre as etapas de nitretagdo e de
recobrimento por outro (KORHONEN, 1982). Anjing et al. observaram tanto
resultados positivos quanto negativos na aderéncia do filme depositado sobre uma
superficie nitretada. De acordo com os autores, uma pré-nitretacdo adequada
aumenta o valor da carga critica, devido ao suporte mecanico dado pela camada
nitretada. Os autores atribuiram o aumento da carga critica @ melhor ligagao atémica
entre a camada de nitreto de titdnio e a fase ¢y, as quais possuem estrutura



cristalografica similar. Este ultimo ponto levou-os a postular menor tensao residual.
Nos testes de desgaste, as camadas com tratamento duplex considerados
adequados, obtiveram melhores resultados que as camadas nao tratadas (ANJING,
1989). Os tratamentos ndo adequados levaram a redugdo de aderéncia. Sun e Bell
publicaram o primeiro registro da desestabilizagdo dos nitretos de ferro presentes na
camada nitretada a qual deram o nome de “Black Layer’, camada preta
(CIMINELLLI, 1999). Através de experiéncias, constataram que o motivo principal da
formagdo da camada preta é a instabilidade dos nitretos de ferro, presentes na
superficie da amostra apds a nitretagdo, também denominada camada branca. Seu
postulado supunha que a temperatura do processo de deposicao de TiN era de
fundamental importancia no controle da decomposicdo dos nitretos de ferro
presentes na superficie. De fato eles mostraram que reduzindo a temperatura do
processo era possivel evitar a formagao da camada preta entre o recobrimento e o
substrato nitretado. Dingremont et al. deixaram bem claro o problema da formacéao
de uma fase ferritica na interface entre as camadas y’ e ¢ e o filme ceramico de TiN
depositado, relacionando a compatibilidade dos dois tratamentos com a sequéncia
térmica do tratamento de recobrimento e também com o bombardeamento por ions
durante a etapa de ataque no processo de recobrimento (DINGREMONT, 1993).
Nesse trabalho investigou-se o desempenho de camadas duplex com duas
configuragdes: processamento em corrida Unica, com camada nitretada limitada a
zona de difusdo e processamento em duas etapas, onde a camada nitretada
apresenta uma camada de nitretos ¢.

2 METODOLOGIA

As amostras para o processamento em uma unica etapa foram produzidas em um
processamento triodo a baixa pressédo (CIMINELLI, 1999). Para o processamento de
camadas duplex em duas etapas amostras foram nitretadas em atmosfera de H2-
50% N2 a 400°C, por tempos entre 1 e 3h, em um reator com configuracao diodo,
usando-se uma discaga DC pulsada, com uma relacao tpulse/tpause = 5, sobre as
quais camadas de TiN foram depositadas por “ lon plating, em atmosfera de Ar/N2,
fluindo a 42 e 140 sccm respectivamente, a 2 x 10-3 mbar, com amostras a -200 V
(bias). Os ensaios de furacao produziram furos cegos com 15 mm em aco
ferramenta AISI D3 recozido (220 HB), a 1700 rpm, com avanco 0,13mm/volta, a
seco. A aderencia dos recobrimentos foi medida com um riscador Revetest ™,
Cinco riscos foram feitos perpendicularmente aos riscos de usinagem. A carga critica
foi determinada como a menor carga para a exposi¢cao uniforme do substrato. Para a
medida da resisténcia ao desgaste microabrasivo, um aparelho similar ao teste
abrasivo em micro escada (Micro-Scale Abrasion Tester, TE 66, Plint Tribology). A
espessura e volume de desgaste foram determinados usando-se uma bola de ago
com 25.40 mm de diametro (AL-RUBAIE, 2001).

3 RESULTADOS
A dureza da camada nitretada com fase ¢ alcancou 1400 HV. A Figura 2 apresenta a

sintese dos principais resultados de furacao. Na Figura 3 apresenta-se a sintese da
caracterizacéo tribologica dos recobrimentos duplex realizados em uma batelada.
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4 DISCUSSAO

Os recobrimentos duplex investigados apresentaram maior resisténcia ao desgaste
em relacido aos recobrimentos extra-duros. Para o processamento em uma etapa, o
maior desempenho deve-se ao endurecimento do substrato, de acordo com
trabalhos anteriores, que demonstraram que substratos com maior dureza
apresentam maiores valores de carga critica (BARROS, 1996). Para os
recobrimentos duplex processados em duas etapas, o maior desempenho esta
relacionado com a camada . A camada branca, freqientemente apontada como
problematica em camadas duplex, ndo teve qualquer papel pois sua formacgao foi
evitada [CIMINELLI, 1999].

A aplicacao de ensaios tribologicos depende de parametros do sistema, o que reduz
a validade de simulacbées em bancada. No entanto, o alto custo de ensaios em
planta ainda motiva a busca de correlagdes entre estes e resultados de laboratdrio.
Em resultados recentes foram examinadas ferramentas com recobrimentos duplex e
obteve-se correlacao linear entre coeficiente de desgaste em testes de micro-
abrasao e carga critica de riscamento (RUTHERFORD, 1997). Relagao equivalente
foi obtida por estes autores, Figura 4. Rutherford et al. demonstraram ainda uma
correlagao linear entre o coeficiente de desgaste e o desgaste de flanco em frezas, o
que aumenta o valor dos resultados desse trabalho (1997).

5 CONCLUSAO

A nitretagcdo promove ganho de desempenho de camadas extra-duras e aumenta as
opgdes de substratos uteis para ferramentas de auto desempenho. Os parametros
utilizados promoveram a formacdo da camada &, a qual ndo apresentou efeito
deletério sobre o desempenho tribologico dos recobrimentos e ferramentas. No
intervalo de temperatura de deposicdo de TiN, as temperaturas mais elevadas, de
430C, apresentaram melhor resultado tribologico.
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Abstract

To increase tool life, it is necessary to increase materials wear resistance, what is
being pursued by improving the compromise between hardness increase and the
maintainance of toughness. In this regard, this work investigates the surface
engineering of tools by duplex coating processing. Two nitriting processes were
used with a TiN top coating. Performance was evaluated by scratching,
microabrasion and accelerated drilling of tool steel. The results indicated that nitriting
improved materials performance and therefore can be used to increase options of
tool steel as a substrate material for high performance tools. The work identified a
relationship between critical scratching load and the wear resistance of duplex
coatings. The duplex processing parameters either inhibited the nitrite formation of
promoted ¢ formation. In either case the processing did not compromisse the
adherence of TiN. In the temperature interval of 300 through 430C the highes end
presented the best tribological behavior.
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