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Resumo 
Neste trabalho foi avaliada a influência da temperatura de nitretação a plasma na 
resistência ao desgaste microabrasivo do aço ferramenta AISI H13. O tratamento 
termoquímico de nitretação a plasma foi realizado nas temperaturas 500 e 550°C, 
com misturas gasosas de 20% de N2 e 80% de H2, por tempos variáveis de 30 
minutos a 6 horas. Foram utilizadas as técnicas de microscopia eletrônica de 
varredura (MEV), ensaio instrumentado de dureza e difração de raios-x para a 
caracterização das camadas nitretadas.  A resistência ao desgaste abrasivo do 
material nitretado sob as diferentes condições foi avaliada por ensaio de desgaste 
microabrasivo do tipo esfera livre. Observou-se que as camadas nitretadas obtidas 
em tempos mais longos apresentam uma maior resistência ao desgaste 
microabrasivo devido à formação de zonas de difusão mais espessas. Verificou-se 
que temperaturas mais altas favorecem a formação de camada branca na superfície 
do material nitretado. As camadas nitretadas contendo em sua estrutura camada 
branca apresentaram menor resistência ao desgaste microabrasivo do que as 
camadas nitretadas isentas.        
Palavras-chave: Nitretação a plasma; Desgaste microabrasivo; Aço ferramenta AISI 
H13. 
 

INFLUENCE OF THE PLASMA NITRIDING TEMPERATURE ON MICROABRASIVE 
WEAR RESISTENCE OF AN AISI H13 TOOL STEEL 

Abstract 
This paper reports the influence of plasma nitriding temperature on the microabrasive 
wear resistance of plasma nitrided AISI H13 tool steel. The samples were nitrided at 
500 and 550°C using  20% N2  e 80%H2 containing gas mixtures. The nitriding time 
was varied from 30 minutes to 6 hours. Scanning electron microscopy (SEM), 
hardness testing and x-ray diffraction were used to characterize the nitrided layers. 
Microabrasive wear tests, type ball free,  were used for evaluating the influence of 
the microstructure of the nitrided layers on abrasive wear resistance. It was observed 
that the samples nitrided with longer times had a higher microabrasive wear 
resistance, due to formation of diffusion zones thicker. It was found that the , 
increasing temperature leads to the formation both of grain boundary precipitates and  
white layer on surface of the nitrided layer, decreasing the microabrasive wear 
resistance. 
Key words: Plasma nitriding; Microabrasive wear; AISI H13 tool steel. 
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1 INTRODUÇÃO            
 
A ação do desgaste tem sido um dos principais fatores de fim de vida de diferentes 
componentes dentro dos mais diversos segmentos industriais, principalmente na 
indústria metal-mecânica. A nitretação a plasma é um dos mais efetivos métodos de 
aumento das resistências ao desgaste, à fadiga térmica e à corrosão de superfícies 
metálicas. O endurecimento superficial se dá por solução sólida intersticial e por 
precipitação. Esse tratamento termoquímico apresenta inúmeras vantagens em 
relação aos processos convencionais, tais como: baixa temperatura e tempo de 
tratamento, controle e uniformidade da espessura da camada nitretada, não 
poluente e menor custo operacional.(1) 
No processo de nitretação a plasma, usa-se uma mistura gasosa de nitrogênio e 
hidrogênio a baixa pressão (1 mbar a 10 mbar). O gás é ionizado devido à diferença 
de potencial elétrico entre o anodo (câmara) e o catodo (peça) e os íons de 
nitrogênio são acelerados contra a peça.(2) A presença de hidrogênio no plasma atua 
na remoção de óxidos presentes na superfície da amostra, e também provoca um 
aumento da população de espécies excitadas no plasma, aumentando o suprimento 
de nitrogênio atômico.(3,4)  
A nitretação é um processo difusivo, assim, a morfologia da camada nitretada 
depende do tempo e da temperatura de tratamento.  Estudo de Castro, Fernández e 
Cid(5) mostra um aumento da espessura da camada nitretada (zona de difusão) com 
o aumento do tempo de tratamento. Para tempos mais longos, há o surgimento de 
uma camada dura e frágil de nitretos (Fe4N-γ’-e Fe2-3N-ε) na superfície das 
amostras, conhecida como camada branca. 
Vários estudos(6-8) mostraram que o aumento da temperatura de nitretação favorece 
a formação e o aumento na espessura da camada branca. Além desse fato,         
Tier et al.(9) observaram na camada nitretada um significativo aumento de 
precipitados em contornos de grãos da austenita prévia com a elevação da 
temperatura de tratamento.   
O presente trabalho tem como objetivo avaliar o comportamento ao desgaste 
microabrasivo do aço ferramenta AISI H13 nitretado com um potencial de N2, na 
mistura gasosa, de 20%, por diferentes tempos, variando a temperatura de 
tratamento de 500°C a 550°C.  
 
2  MATERIAL E MÉTODOS 

 
O aço ferramenta AISI H13 foi fornecido pela empresa Villares Metals S.A. na forma 
de barras cilíndricas com 28,5 mm de diâmetro e no estado recozido, com a 
composição química apresentada na Tabela 1. As amostras foram retificadas 
obtendo uma espessura final de, aproximadamente, 4,0 mm. Essas amostras foram 
austenitizadas a 1.020°C por 30 minutos e temperadas em óleo, e em seguida 
passaram por um duplo revenimento a 600°C por 2 horas.  

 
          Tabela 1 - Composição química (% em massa) do aço AISI H13 

 
 
O tratamento termoquímico de nitretação foi realizada em um reator de nitretação a 
plasma pulsado constituído de uma câmara cilíndrica (70 cm de altura por 50 cm de 
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diâmetro) de aço inoxidável AISI 304L, sistema de vácuo, sistema de alimentação 
para os gases utilizados no tratamento, dois eletrodos (sendo as paredes da câmara 
o anodo e o porta amostra o catodo - disco de 22 cm de diâmetro por 5 mm de 
espessura),  fonte de alta tensão (alimentação elétrica), freqüência de 4 KHz,  além 
de um termopar, para medir a temperatura, e um medidor de pressão.  
As amostras foram tratadas em uma atmosfera de nitrogênio (N2) e hidrogênio (H2) 
fixados em 20% e 80%, respectivamente. A temperatura de nitretação variou de 500 
e 550°C, por tempos de 30 minutos, 1 hora, 3 horas e 6 horas.  
Para os testes de desgaste microabrasivo foi utilizado um equipamento de 
microabrasão do tipo “esfera livre”, da marca CSM Instruments. O coeficiente de 
desgaste (K) foi calculado usando a equação de Archard:(10)  

                        

onde V representa o volume desgastado,  é o diâmetro da esfera de ensaio, L é a 
distância deslizada, FN é a força normal aplicada (neste tipo de ensaio é ajustada 
pelo peso da esfera e a inclinação da amostra) e “b” representa o diâmetro da calota 
de desgaste. 
A esfera utilizada no ensaio possui um diâmetro de 25,4 mm. O abrasivo usado foi 
uma lama SiC de concentração de 0,75 g/cm3 com uma vazão de uma gota a cada 
três segundos. A carga aplicada foi de 0,27N.  
Foi utilizada microscopia eletrônica de varredura para a análise da microestrutura da 
camada nitretada e difração por raios-x para determinar as fases presentes na 
camada branca. 
 
3  RESULTADOS E DISCUSSÃO 
     
3.1 Tratamento na Temperatura de 500°C 
 
A Figura1 mostra o perfil de dureza das camadas nitretadas a 500°C, com uma 
mistura gasosa contento 20% de N2, por diferentes tempos.  
 

 
Figura  1. Perfil de dureza das camadas nitretadas a 500°C, com 20% de N2 na mistura gasosa, por           
diferentes tempos.   

(1) 
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Para a nitretação do aço AISI H13 a 500°C, com 20% de N2, a partir de três horas de 
tratamento, observa-se a presença da camada branca (CB) e de precipitados em 
contornos de grãos da austenita prévia, como representado na Figura 2. 
 

 
Figura 2. Microestrutura da camada nitretada a 500°C com 20% de N2 na mistura gasosa por três 
horas. 
 
Com um tempo de tratamento de seis horas, já se observa uma camada branca 
mais espessa e, além de precipitados nos contornos de grãos, nota-se o 
engrossamento dos precipitados de CrN, como pode ser visto na Figura 3. 
 

 
Figura 3. Microestrutura da camada nitretada a 500°C com 20% de N2 na mistura gasosa por seis 
horas. 
 
 
 
 

CB 

NCG

CrN
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3.2 Tratamento na temperatura de 550°C 
 
A Figura 4 mostra o perfil de dureza das camadas nitretadas a 550°C, com uma 
mistura gasosa contendo 20% de N2, por diferentes tempos. 
 

 
Figura  4. Perfil de dureza das camadas nitretadas a 550°C, com 20% de N2 na mistura gasosa, por           
diferentes tempos.   

 
Observa-se que com o aumento da temperatura houve um aumento da espessura 
da zona de difusão. Isto está coerente com demais trabalhos(4,11) que mostram que 
em maiores temperaturas, maior é o coeficiente de difusão do nitrogênio atômico na 
matriz ferrítica.  
É mostrado na Figura 5 o resultado das análises de difração de raios-x das camadas 
nitretadas a 550°C por tempos variando de 30 minutos a 6 horas. Observa-se já com 
um tempo de 30 minutos de tratamento a presença das fases γ’ - Fe4N e ε - Fe2-3N, 
caracterizando a existência de uma camada de compostos (camada branca) 
superficial.  
A formação da camada branca foi favorecida com o aumento da temperatura de 
nitretação. Este fato também foi observado por mais pesquisadores(6-8,11) (Erro! Indicador 

não definido.)(Erro! Indicador não definido.)(Erro! Indicador não definido.)(Erro! Indicador não definido.) e está 
associado à difusividade das espécies presentes. Quando a temperatura é muito 
baixa, a mobilidade atômica é reduzida e, como conseqüência, aumenta o tempo 
necessário para a nucleação e crescimento de precipitados. Além disso, Jeong e 
Kim(12) observaram que com o aumento da temperatura de tratamento,  aumenta a 
quantidade de espécies ativas de nitrogênio no plasma, em especial o N2

+.    
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Figura 5. Difratograma de raios-x das camadas nitretadas com 20% de N2 na mistura gasosa, numa 
temperatura de 550°C e por tempos variando de 30 minutos, 1 hora e 3 horas.   
 
A Figura 6 mostra, através de microscopia eletrônica, a evolução da microestrutura 
das camadas nitretadas na temperatura de 550°C, com 20% de N2 por diferentes 
tempos. Com apenas 30 minutos de tratamento já é possível observar a presença de 
uma fina camada branca. Já com 6 horas de tratamento, a camada branca se 
apresenta bastante espessa. Também é possível observar trincas na interface 
camada branca/zona de difusão, tornando a camada nitretada mais frágil.    

 

 
(a) 30 minutos 
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(b) 1 hora 

 
(c) 6 horas 

Figura 6. Evolução da microestrutura das camadas nitretadas em função do tempo de nitretação.           
Tratamento realizado a 550°C com 20% de N2 na mistura gasosa. 
 
3.3 Ensaio de Desgaste Microabrasivo 
 
A Figura 7 representa a curva do coeficiente de desgaste em função da distância 
deslizada para o ensaio de desgaste microabrasivo da amostra do aço ferramenta 
AISI H13 temperada e revenida. Observa-se que o coeficiente de desgaste 
microabrasivo tende a estabilizar somente após uma distância percorrida, running-in, 
de aproximadamente 260 m (40 minutos) de ensaio. A amostra temperada e 
revenida apresentou um coeficiente de desgaste microabrasivo de aproximadamente 
0,93 x10-12 m2/N. 
 

CB

CB 

NCG 
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Figura  7 – Coeficiente de desgaste microabrasivo em função da distância deslizada para o aço             
ferramenta AISI H13 temperado e revenido. 
 
As Figuras 8(a) e 8(b) mostram as crateras de desgaste das amostras nitretadas a 
500°C por 30 minutos (sem camada branca) e a 550°C por 6 horas (com camada 
branca), respectivamente, após 1 hora de ensaio.   
Em ambos os casos, prevaleceu o mecanismo de desgaste abrasivo por rolamento, 
como pode ser visto nas Figuras 8(c) e 8(d), que é caracterizado pela presença de 
uma grande quantidade de indentações. Neste tipo de desgaste não fica 
evidenciada a direção do desgaste.(13)  
A figura 9 mostra os resultados dos ensaios de desgaste microabrasivo das 
camadas nitretadas com a variação da temperatura de 500°C a 550°C. Observa-se 
que as camadas nitretadas a 550°C com tempos de tratamento inferiores a 3 horas, 
apresentaram um menor coeficiente de desgaste microabrasivo do que as camadas 
nitretadas a 500°C com o mesmo tempo. Já para tempos de tratamento acima de    
3 horas, as camadas nitretadas a 550°C apresentaram um maior coeficiente de 
desgaste microabrasivo do que as camadas nitretadas a 500°C. 
 

260 m 
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Figura  8. Superfície de desgaste do aço ferramenta AISI H13 nitretado a 500°C por 30 minutos (a) e 
(c), e a 550°C por 6 horas (b) e (d). 
   
 

 
Figura 9. Ensaio de desgaste microabrasivo das camadas nitretadas a 500 e 550°C, com 20% de N2 
na  mistura gasosa, e por tempos variando de 30 minutos a 6 horas.  

 
As camadas nitretadas a 550°C com tempos inferiores a 3 horas apresentaram uma 
maior espessura de zona de difusão (Figura 1) do que as camadas nitretadas a 
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500°C (Figura 4), isso explica o menor coeficiente de desgaste apresentado pela 
camada nitretada a 550°C. Porém, com tempos superiores a três horas de 
tratamento, observou-se, nas camadas nitretadas a 550°C, uma camada branca 
mais espessa, além de trincas na interface camada branca/zona de difusão (figura 
6(c)), isso explicaria o maior coeficiente de desgaste apresentado pela camada 
nitretada nessas condições. Além da presença da camada branca, outro fator 
bastante relevante que explicaria a fragilidade da camada nitretada em temperaturas 
mais altas é a presença de precipitados nos contornos de grãos da austenita prévia. 
Em seu trabalho, Tier et al.(Erro! Indicador não definido.) verificou que a presença de 
precipitados nos contornos de grãos causa perda de tenacidade da camada 
nitretada, e que com o aumento da temperatura de nitretação, maior é essa 
precipitação.  
 
4  CONCLUSÃO 
 
As camadas nitretadas na temperatura de 550°C apresentaram uma maior 
espessura de zona de difusão do que as camadas nitretadas a 500°C. O aumento 
da temperatura de nitretação também favoreceu a formação da camada branca. 
As camadas nitretadas a 550°C por tempos superiores a 3 horas apresentaram um 
maior coeficiente de desgaste microabrasivo do que as camadas nitretadas a 500°C.  
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