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Resumo

Acos Ferramenta estdo invariavelmente sujeitos a acdo do desgaste em
servico. O aumento no desempenho de ferramentas tem sido buscado pelo uso da
nitretacdo ou de revestimentos triboldgicos. Entretanto, uma combinagéo étima entre
estes tratamentos superficiais continua sendo estudada. Neste trabalho apresenta-
se a geragado de superficies duplex combinando a nitretagdo sob plasma com o
revestimento triboldgico de TiN. Foram estudados os agos ferramenta tipo AlSI D2 e
AISI H13. Amostras foram nitretadas sob plasma e a seguir revestidas com TiN. A
adesdo do revestimento foi estudada pela técnica de indentagdo utilizando
penetrador de diamante Rockwell C, observando a morfologia das trincas e a
presenca de regides de desplacamento. Foi ainda determinada a carga critica de
desplacamento (Lc). Os resultados mostram que a adesdo do revestimento
tribologico de TiN é fortemente dependente das propriedades elasto/plasticas da
superficie obtida apds a nitretagcdo sob plasma. A maior adesido do revestimento é
verificada quando superficie nitretada sob plasma possui relacdo H/E e
Recuperacao elastica préximas da do TiN. Nesta situacdo, a acdo do efeito de
suporte de carga promovido pela presencga da regiao endurecida é otimizada.
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1 INTRODUGAO

Os acos ferramenta possuem ampla aplicagdo no setor metal-mecanico em
operagdes relacionadas ao corte, conformagéao e injegdo de metais e polimeros. As
solicitagcbes a que sdo submetidas as ferramentas nestes diversos processos sao
extremamente complexas e exigem dos materiais uma otimizagao de propriedades,
principalmente relacionada a resisténcia mecanica, tenacidade e resisténcia ao
desgaste. A resisténcia mecanica e tenacidade estao relacionadas primeiramente ao
processo de tratamento térmico de témpera e revenimento, que confere a dureza
final ao material e controla a microestrutura. Entretanto, a otimizacdo das
propriedades triboldgicas, na superficie de contato, pode ser substancialmente
elevada pelo uso de diferentes tratamentos superficiais.

No uso de tratamentos superficiais, o aumento no desempenho de
ferramentas tem sido buscado pelo uso da nitretagéo“'S) ou de revestimentos
tribolégicos.(e) Atualmente, a nitretacdo sob plasma pulsado ja encontra aplicagcéo
industrial no Brasil para o tratamento de diversos tipos de acos ferramenta. Os
revestimentos tribolégicos, principalmente o TiN, também é utilizado industrialmente
desde meados da década de 80, do século 20, por fabricantes de ferramenta e
prestadores de servigo.

Uma combinagdo o6tima entre estes tratamentos superficiais vem sendo
buscada principalmente por universidades e institutos de pesquisa. O tratamento
duplex aqui apresentado, consiste na nitretagdo sob plasma seguida de
revestimento por TiN. O revestimento de materiais pré-nitretados pode ser realizado
(i) no mesmo reator utilizado para a nitretacao, denominado processo hibrido ou (ii)
em reatores diferentes, denominado processo duplex.(7) A combinacio do tratamento
termoquimico de nitretacdo com a deposicdo de TiN-PVD permite obter camadas
com diferentes propriedades, gerando uma superficie onde o material apresenta
uma combinacéao funcional de ambas para uma otimizagdo de desempenho. ® varias
pesquisas sobre o uso de revestimentos em acos nitretados tém demonstrado o
potencial do processo duplex.®'" Com a nitretagdo sob plasma prévia, o aumento
na dureza do substrato se traduz por uma elevagdo na capacidade de suportar
carregamento do sistema, melhorando a aderéncia do revestimento TiN.('%"%

Neste trabalho apresenta-se a geragao de superficies duplex combinando a
nitretacdo sob plasma com o revestimento triboldgico de TiN, realizados para elevar
a resisténcia ao desgaste e otimizar a ades&o do revestimento ao substrato.

2 MATERIAIS E METODOS

Para este estudo foram utilizados os acgos para trabalho a quente AISI H13 e
para trabalho a frio AISI D2. Estes materiais foram recebidos na forma de barras
recozidas com didmetro de 25,4 mm. A composi¢cao quimica de cada um destes
acos encontra-se na Tabela 1. Os tratamentos térmicos de témpera e revenimento
foram realizados em fornos de mufla com sistema de retorta de vacuo. As
temperaturas de tratamento foram aferidas com termopar externo Tipo K e indicador
digital de temperaturas Yokogawa. O aco AISI H13 foi tratado para a dureza de
44 — 46 HRC e o aco AISI D2 para 59 — 60 HRC.



Tabela 1. Composigdo quimica dos acos estudados (% em massa).

Aco C Mn Si Cr Mo \'
AISI H13 0,38 0,28 0,92 513 1,25 0,80
AISI D2 1,53 0,53 0,07 11,70 0,89 0,77

Amostras com 3,0 mm de espessura foram cortadas transversalmente das
barras e retificadas nas duas faces para 2,5 mm. Antes dos tratamentos superficiais
as amostras foram polidas até diamante de 1 um. As amostras foram nitretadas sob
plasma em misturas gasosas, N2:Hz, contendo 5, 10 e 20% em volume de nitrogénio.
A nitretagdo sob plasma foi realizada em um reator de fonte pulsada/DC com parede
quente. Dois termopares foram posicionados em amostras de mesma dimensao
para garantir a precisdo na temperatura de processo. Os tratamentos foram
realizados a 520°C por tempos de 0,7, 3, 6 e 11 horas. Estas diferentes condigbes
de nitretacdo objetivaram determinar os parametros para a nitretacdo sem a
presenca de Camada de Compostos, avaliando assim apenas o efeito de camada
suporte oferecido pela Zona de Difusao.

Os revestimentos foram realizados em reator industrial lon Plating Rotativo na
empresa Balzers. O processo foi realizado entre 450-500°C por tempo de 70 minutos
com corrente de arco de 180A e tenséo de catodo de + 50V. A pressao inicial de N
foi de 14x10*mbar e a pressdo no interior da camara de 18x10“*mbar. Estas
condicbes objetivaram a geragcdo de uma camada de TiN com espessura de ~ 6 um.

As microestruturas foram avaliadas por microscopia optica (MO) e eletronica
de varredura (MEV). As propriedades mecanicas superficiais de moédulo de
elasticidade (E) e dureza (HV) foram determinadas por técnica de nanoindentagéo
em um equipamento Fischerscope, modelo H100V. As analises foram realizadas
utilizando o método Oliver & Pharr"® modificado conforme descrito em trabalho
anterior.!"®

A adesdo do revestimento, nas diferentes condi¢cbes, foi estudada pela
técnica de indentagdo utilizando um durémetro com penetrador Rockwell C de
0,2mm de raio, de acordo com o ensaio Daimler-Benz.!'""'® Os ensaios foram
realizados com cargas estaticas de 15, 30, 60, 100, 125, 187 e 250 kgf. A morfologia
das trincas do revestimento e verificacdo da presenga de desplacamento foi
realizada por observagdo em MO e MEV. Os valores de carga critica de aderéncia
(Lc), foram determinados para a carga correspondente ao aparecimento de trincas
radiais (Lc1) e para a falha de adesao com exposi¢cao do substrato (Lc2).

3 RESULTADOS

As microestruturas das superficies nitretadas variam de acordo com o tempo
e fragdo de nitrogénio na atmosfera nitretante. Quando se utiliza baixa fracdo de
nitrogénio e tempos curtos de processo a superficie nitretada € composta apenas
pela Zona de Difusdo (ZD). O aumento na fracdo de nitrogénio associado a um
aumento no tempo de nitretagdo promove a geracdo da camada de compostos (CC).
Este comportamento esta relacionado a existéncia de uma condi¢cdo limite para a
formagao da camada de compostos em fungado da %vol. de N2 na mistura gasosa e
do tempo em temperatura constante.?*?? A Figura 1 mostra as condicdes de
potencial limite para a formagdo da CC para os agcos D2 e H13. Por um efeito
composicional, maior teor de elemento de liga formador de nitretos



(Cr = CrN e Cr2N), o potencial limite do ago AISI D2 é inferior ao do ago AISI H13.
Nestas condigbes, o potencial de nitrogénio utilizado para os estudos de adesao foi
de 5%, garantindo a presencga unica da Zona de difusao para os dois agos.
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Figura 1. Curvas de potencial limite para a formagao da Camada de Compostos.

A Figura 2 apresenta a capacidade de endurecimento determinada para a
nitretagdo sob plasma com uma fragdo de 5%vol. N, na mistura gasosa nitretante.
Verifica-se que a nitretacdo é eficiente em promover um sensivel endurecimento
destes agos, atingindo valores superiores a 1000 HV nos dois casos, independente
dos tempos aqui estudados. Este endurecimento € fundamental para o projeto de
superficies duplex como meio de geragdo da camada de suporte de carga para o
revestimento de TiN. Na mesma condicdo de nitretacdo, também se observa na
Figura 2 a variagao da profundidade da ZD com o tempo de nitretagdo. Como
esperado, verifica-se um aumento da profundidade com o tempo em decorréncia da
maior difus&o de nitrogénio.?®
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Figura 2. Variagao da dureza de topo e da profundidade da ZD apds a nitretagdo com 5% vol. N, e
da espessura e dureza do TiN.

As propriedades obtidas nos revestimentos de TiN sdo também apresentadas
na Figura 2 para os diferentes substratos. Verifica-se que a espessura média do
revestimento de TiN foi de 6,92 + 0,17 um para o ago D2 e de 6,55 + 0,21 um para o



H13, uma variacao inferior a 4%. A dureza média do TiN foi de 2.274,7 + 61,1
HV0,003 para o aco D2 e de 2.217,5 + 47,4 HV0,003 para o aco H13, neste caso
com variagbes inferiores a 3%. Esta homogeneidade de propriedades do TiN é
fundamental para permitir a comparacdo de desempenho nos testes de adesao nas
diferentes condi¢des superficiais.

No ensaio de adesdo sao observados dois tipos de falha que levam ao
desplacamento do TiN. No inicio, ocorre a geragcdo de trincas no revestimento,
quando ultrapassada a carga critica Lc1. Estas trincas sdo de dois tipos. Para baixas
cargas as trincas se iniciam de forma circular na regido correspondente ao perimetro
da indentacgéo, ficando mais visiveis com o aumento da carga de ensaio — trincas de
Hertz.®*) Com o aumento progressivo da carga de ensaio, verifica-se a ocorréncia de
trincas radiais formadas no descarregamento.(25) No entanto, a superficie do
substrato subjacente ainda n&o se revela. Finalmente, o substrato é exposto por
uma falha do tipo lascamento ou escamacao, quando aplicada uma carga maior que
a carga critica Lc2, sendo comumente observada em filmes depositados em
substratos que possuem baixa capacidade de suportar carregamento."”'® O valor
de cargas critica Lc1 e Lc2 variam de acordo com o tipo de ago e condi¢céo de
nitretacédo sob plasma.

A Figura 3 mostra os resultados obtidos nos ensaios de ades&do, em amostras
nitretadas sob plasma com 5%vol.N,, e as principais propriedades superficiais
avaliadas para o revestimento e para a camada nitretada por técnica de
nanoindentagdo. Este conjunto de resultados € fundamental para entender o
comportamento das superficies duplex e seu papel na melhoria da adesao dos
revestimentos tribolégicos. De uma forma geral a adeséao, cargas criticas Lc1 e Lc2,
aumenta com o aumento no tempo de nitretacdo quando a superficie nitretada é
composta apenas pela ZD.

Para o aco AISI H13 os valores de Lc71 e Lc2 aumentam substancialmente
com o tempo de nitretagdo. A carga critica para o desplacamento Lc2 do
revestimento TiN atinge valores superiores ao valor da carga maxima de teste apds
a nitretagao por 3 horas. Para o ago AISI D2, os valores de Lc1 e Lc2 aumentam até
um maximo para o tempo de 0,7 hora de nitretacdo. A carga critica de trincamento
do revestimento, Lc1, decresce para valores proximos da condigdo nao nitretada
para 3 e 6 horas de tratamento prévio. A carga critica de desplacamento, Lc2,
mantém-se superior ao valor obtido sem a nitretacdo prévia para tempos superiores
a 0,7 hora. Os valores de Lc1 e Lc2 para o ago AISI H13 sdo sempre maiores que
para o aco AlSI D2.

Os resultados indicam que o comportamento de adesdo do revestimento &
dependente ndo apenas da dureza superficial, mas também das propriedades
elasticas na interface superficie nitretada/TiN. O aumento de Lc7 e Lc2 coincidem
com um aumento na relacao H/E e com o aumento na recuperacao elastica na zona
de difusdo. A maior adesdo do sistema duplex é verificada quando a relacdo H/E da
superficie nitretada atinge o valor mais préximo ao do revestimento TiN, 0 mesmo
ocorrendo para a % recuperagao elastica.
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4 CONCLUSOES

A microestrutura na camada nitretada sob plasma depende da fracdo de
nitrogénio na mistura gasosa e do tempo de nitretagdo. As curvas de limite de
potencial para a formacdo da camada de compostos mostram que a eliminagao da
camada de compostos, via de regra, deve prever o uso de baixas fragdes
volumétricas de nitrogénio na mistura gasosa.

Para a fracdo de 5% em volume de nitrogénio na atmosfera nitretante, o
potencial de endurecimento superficial atinge valores superiores a 1000 HV. A
profundidade da camada nitretada aumenta com o0 aumento no tempo de nitretagéo.

A adesao do revestimento tribologico de TiN é fortemente dependente das
propriedades elasto/plasticas do substrato. Quando a relagdo H/E e a % de
recuperacao elastica do substrato sao inferiores a do revestimento a adesao do TiN
€ baixa. O uso da nitretacao sob plasma com pré-tratamento é eficiente para elevar
a adesao do revestimento para os dois acos estudados. Esta melhoria ocorre
qguando as propriedades elasto/plasticas do substrato nitretado se aproximam das do
revestimento de TiN. A elevagdo de H/E e da % de recuperagao elastica na regiao
da interface promove a agdo de camada suporte e eleva os valores da carga critica
Lc1 e Lc2. Desta forma, a utilizagdo de superficies duplex € uma opgao tecnolégica
viavel para elevar o desempenho de ferramentas revestidas.
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ADHESION OF TIN ON PLASMA NITRIDED AND PAPVD
COATED DUPLEX SURFACES

Adonias Ribeiro Franco Junior
Carlos Eduardo Pinedo "?
André Paulo Tschiptschin !

Abstract

Improvements in the tool performance have been attained by the use of
nitriding and/or tribological coatings such as TiN. However, a better combination of
such processes has been studied. The aim of this paper is the study of duplex
coatings obtained after plasma nitriding and PAPVD/TiN coatings onto AISI H13 and
AISI D2 tool steels. The adhesion of coatings was evaluated by an indentation
method (Daimler-Benz) using a Rockwell C indenter. The critical loads (Lc) were
evaluated for cracking and chipping. The results showed that the coating adhesion is
dependent on the mechanical properties of the nitrided layer close to the interface.
The best adhesion condition was found when the relation H/E and the elastic
recovery degree of the nitrided case are close to that of the TiN.

Key-words: Plasma nitriding; Coatings; Adhesion.
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