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Resumo

A resisténcia ao desgaste de foi estudada no ago ferramenta tipoAISI H13 pré-
nitretado sob plasma e revestido com TiN. O material foi estudado na condicdo
temperada e revenida para a dureza média de 45 HRC. Amostras foram nitretadas
sob plasma a 520°C, em mistura gasosa 5%N,:95%H,, por tempos entre 0,7 e 11
horas, e a seguir revestidas com PVD-TiN, em camadas de ~ 6 um. A resisténcia ao
desgaste, nas diferentes condi¢des, foi estudada pela técnica de microdesgaste
abrasivo, “calowear”’, utilizando lama abrasiva de SiC em esfera de aco com 25,4
mm de didmetro, sob carga constante de 0,27N. Os tempos de ensaio variaram
entre 2 e 60 minutos. O desgaste foi avaliado pela medida dos diametros das
crateras geradas pela microabrasao, no revestimento e no substrato. Em todas as
condigbes estudadas a resisténcia ao desgaste em superficies pré-nitretadas é
sempre superior a condicdo sem nitretacdo. Foi verificado que o aumento na
resisténcia ao desgaste microabrasivo ndo depende apenas da dureza, mas também
da espessura da superficie nitretada. O aumento na resisténcia ao desgaste da
superficie duplex esta associado ao aumento da capacidade da camada nitretada
em suportar carregamento. Maiores tempos de nitretacdo conduzem a superficies
mais profundas e com isso, elevam a resisténcia ao desgaste.
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1 INTRODUGCAO

Os acos ferramenta possuem ampla aplicagdo no setor metal-mecéanico em
operagodes relacionadas ao corte, conformagao e injecdo de metais e polimeros. As
solicitagdes a que sao submetidas as ferramentas nestes diversos processos sao
extremamente complexas e exigem dos materiais uma otimizagdo 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 tribologicas, 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 nitretacdo [1-3] ou de revestimentos
tribologicos [4-6]. Atualmente, a nitretagdo sob plasma pulsado ja encontra aplicagéo
industrial no Brasil para o tratamento de diversos tipos de acos ferramenta. Os
revestimentos tribologicos, 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 otima entre estes tratamentos superficiais vem sendo
buscada principalmente por universidades e institutos de pesquisa. O tratamento
duplex aqui apresentado, consiste na nitretacdo sob plasma seguida de
revestimento por TiN. O revestimento de materiais pré-nitretados pode ser realizado
(i) no mesmo reator utilizado para a nitretagdo, denominado processo hibrido ou (ii)
em reatores diferentes, denominado processo duplex. A combinacado 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 combinagédo funcional de ambas para uma otimizacdo de desempenho [7].
Varias pesquisas sobre o uso de revestimentos em acos nitretados tém
demonstrado o potencial do processo duplex [8-10]. Com a nitretagdo sob plasma
prévia, o aumento na dureza do substrato se traduz por uma elevagdao na
capacidade de suportar carregamento do sistema, melhorando a resisténcia ao
desgaste de superficies duplex [11-13].

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

2 MATERIAIS E METODOS

Para este estudo foi utilizado o ago para trabalho a quente AISI H13, recebido
na forma de barras recozidas com diametro de 25,4 mm. A composi¢cao quimica do
material encontra-se na Tabela 1. Os tratamentos térmicos de témpera e
revenimento foram realizados em forno 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.



Tabela 1. Composicéo quimica do ago AISI H13 (% em massa).

Aco C Mn Si Cr Mo \'
AISI H13 0,38 0,28 0,92 513 1,25 0,80

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 mistura gasosa, Nz:H, contendo 5% em volume de nitrogénio. A
nitretacdo 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.

Os revestimentos foram realizados em reator industrial /on 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 tensdo de catodo de + 50V. A pressao inicial de N,
foi de 14x10™mbar e a pressdo no interior da camara de 18x10“*mbar. Estas
condigdes objetivaram a geragcdo de uma camada de TiN com espessura de ~ 6 um.

As microestruturas foram avaliadas por microscopia optica (MO) e eletrénica
de varredura (MEV). As propriedades mecanicas superficiais de modulo de
elasticidade (E) e dureza (HV) foram determinadas por técnica de nanoindentacao
em um equipamento Fischerscope, modelo H100V. As analises foram realizadas
utilizando o método Oliver & Pharr [14] modificado conforme descrito em trabalho
anterior [15].

A resisténcia ao desgaste foi avaliada pelo método de desgaste
microabrasivo, “calowear’, utilizando lama abrasiva de SiC em esfera de ago com
25,4 mm de didmetro, sob carga constante de 0,27N. Os tempos de ensaio variaram
entre 2 e 60 minutos. O desgaste foi avaliado pela medida dos diametros das
crateras geradas pela microabrasdo, no revestimento e no substrato.

3 RESULTADOS

A Figura 1 (a) apresenta a variagdo do volume total de desgaste, em uma
distancia total percorrida de 92 metros, para o aco AlISI H13 apenas temperado e
revenido (TR), n&do nitretado e revestido (TR/TIN) e para as superficies duplex,
pré-nitretadas sob plasma e revestidas (PN/TiN). Verifica-se que o substrato sem
tratamento superficial € o que apresenta a maior taxa de desgaste. O uso do
revestimento de TiN sobre o substrato sem nitretagdo aumenta a sua resisténcia ao
desgaste. Como esperado, a presencga do filme tribolégico de TiN é eficiente para
melhorar a resisténcia ao desgaste microabrasivo. Destaca-se nesta figura, o fato de
o volume de desgaste apresentado pela superficie duplex, em todas as condi¢des
de pré-nitretacdo, ser menor que nas situagcdes anteriores. Ainda, o0 aumento no
tempo de nitretacdo diminui o volume de material removido no ensaio microabrasivo,
demonstrando que com o aumento do tempo de pré-tratamento a resisténcia ao
desgaste microabrasivo melhora substancialmente. O desempenho relativo da



superficie duplex (PN11/TiN), nitretada por 11 horas a 520°C — 5%N;, é 30%
superior ao material sem tratamento superficial.
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Figura 1. Variagdo do volume total de desgaste apds deslizamento total de 92 m. volume total
removido e (b) volume removido exclusivamente na camada nitretada sob plasma, 520°C — 5%N,
nos diferentes tempos.

Considerando os resultados do volume de desgaste apenas nas camadas
nitretadas, Figura 1 (b), observa-se que as camadas nitretadas sob plasma seguem
0 mesmo comportamento das curvas de desgaste das superficies duplex,
Figura 1 (a), ndo havendo inversao de posigcdes. Isso sugere que o comportamento
apresentado pelas curvas de desgaste microabrasivo das superficies duplex esta
associado a mudangas estruturais que ocorreram na camada nitretada e ndo na
camada de TiN. Observa-se que todas as camadas nitretadas possuem resisténcia
ao desgaste maior que a do substrato de ago H13 nao nitretado. Os resultados
indicam ainda, que o volume de desgaste microabrasivo diminui com o
aprofundamento da zona de endurecimento da camada nitretada.

A Tabela 2 compara os coeficientes de desgaste microabrasivo dos
revestimentos de TiN (Kc) e das camadas nitretadas (Ks) com 5%N, a 520°C. Nessa
Tabela, verifica-se que as camadas de TiN apresentam taxas de desgaste muito
préximas, ndao variando com a pré-nitretacdo. Estes resultados confirmam que o
comportamento das curvas de microabraséo esta associado as camadas nitretadas
e nao as camadas de TiN. Quanto as camadas nitretadas, pode-se inferir que o
coeficiente de desgaste microabrasivo varia com o tempo de nitretacdo, sendo
menor para 3 e 11 horas de nitretagdo. Este comportamento deve ser creditado: (i)
ao potencial de endurecimento superficial atingido e, (ii) a capacidade da camada
nitretada em suportar carregamento.




Tabela 2. Comparacao entre os coeficientes de desgaste dos revestimentos TiN (K¢) e do substrato
(Ks) sem e com nitretagéo sob plasma.

Revestimento de TiN Camada Nitretada
Ke Intervalo Ks Intervalo
m?/N de m2/IN de
(x10"%)  confianga | (x10"%)  confianga
T!NIH13 nao 1,74 1.69-1.80 117 16118
nitretado
TiN/H13
nitretado 0,7 h 173 1,65-1,82 1,08 1,06-1,09
TiN/H13
nitretado 3 h 179 1,70-1,89 0,96 0,95-0,97
TiN/H13
nitretado 6 h 1,82 1,77-1,87 0,98 0,97-0,99
TiN/H13
nitretado 11 h 1,70 1.61-1,79 0,95 0,94 - 0,96

A Tabela 3 apresenta os resultados de dureza apds tratamento térmico (TR),
dos filmes de TiN e das respectivas camadas nitretadas. Também sdo mostradas a
espessura dos filmes e as profundidades de nitretacdo. Para as camadas de TiN,
nota-se que a dureza nao varia com o pré-tratamento dado ao agco H13. Isso esta de
acordo com os resultados de coeficiente de desgaste apresentados na Tabela 2.
Como a dureza dos filmes é muito proxima, o coeficiente de desgaste dos mesmos
tera que ser também muito proximo. A maior resisténcia ao desgaste microabrasivo
da camada nitretada do revestimento PN3/TiN, nitretado por 3 horas pode ser
creditada a sua maior dureza superficial. Essa camada possui coeficiente de
desgaste inferior ao da camada nitretadas por 6 horas, mas comparavel ao nitretado
por 11 horas, Tabela 2, mostrando que o maximo endurecimento superficial ndo é
condigdo suficiente para elevar a resisténcia ao desgaste microabrasivo.

Tabela 3. Dureza e profundidade dos revestimentos TiN e das superficies nitretadas nas diferentes
condigdes.

Camada de TiN Camada Nitretada

Dureza, Espessura, Dureza de Espessura,

HV0,003 um Topo HV0,005 um
TiN/H13 nao 2153 + 178 6,20 488 £17 e
nitretado
'(I)'l_r,\lth13 nitretado 2947 + 96 6,68 1040 + 24 28
;llt:'llH13 nitretado 2976 + 112 6,60 1246 + 27 50
;I:"‘IH13 nitretado 2194 + 137 6,72 1084 + 35 70
I;NAH13 nitretado 2133 + 55 6,82 1082 + 33 96

A Figura 2 mostra os perfis de dureza das camadas nitretadas nos substratos
de ago H13 nitretados sob plasma. Observa-se que a nitretagao por 3 horas fornece
o0 maior potencial de endurecimento superficial, a dureza da camada superficial



decresce para tratamentos de 6 e 11 horas. Para a profundidade de
aproximadamente 15 um a dureza das camadas se igualam, e para profundidades
superiores a dureza para tempos de 6 e 11 horas sao superiores.

Nos ensaios de microabrasao, para distancias deslizadas de 12 a 97 m, as
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Figura 2. Perfis de dureza das camadas uma diminuigdo significativa da dureza na
nitretadas sob plasma a 520°C — 5%N.. regido de 15 pm.

A Figura 3 mostra a variagdo do grau de recuperagao elastica das camadas
nitretadas, obtidas por método de nanoindentacdo, com a profundidade de
nitretacdo. Os valores de % de recuperagao elastica em fungao da profundidade

podem ser usados para interpretar a
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g 045 AISI H13 e 07h suportar carregamento. Verifica-se
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espessura da camada nitretada.
Nota-se que a remog¢ao de material do
revestimento, expressa em termos de
volume de desgaste, depende n&o soé
da dureza superficial da camada nitretada, mas também de sua espessura. Portanto,
para o aumento da resisténcia ao desgaste microabrasivo em superficies duplex é
necessario aumentar ndo sé a dureza superficial, mas também a capacidade de
suportar carregamento do substrato, elevando a profundidade da zona de difuséo [9-
13].

Figura 3. Variagdo da capacidade de suportar
carregamento das camadas nitretadas no aco AISI
H13 nitretado sob plasma.



Tabela 4. Influéncia da dureza e da espessura da camada nitretada sobre a resisténcia ao desgaste
microabrasivo.

Sup’erflme Camada nitretada
Duplex
Substrato Pré- Volume Volume Coeficiente de Dureza Espessura,
Nitretado sob removido, | removido, desgaste, m’/N (topo), pum
Plasma mm?® mm?® (x107?) HV0,005
0,7h 0,0327 0,0198 1,08 1040+24 28
3h 0,0311 0,0183 0,96 1246427 50
6h 0,0315 0,0185 0,98 1084+35 70
11h 0,0304 0,0173 0,95 1082+33 96

A Figura 4 (a) apresenta a micrografia eletrbnica de varredura na regiédo
externa da calota de desgaste, mostrando a superficie do revestimento TiN sem
desgaste e a regido duplex desgastada. Na Figura 4 (b) observa-se um detalhe do
desgaste na regidao de interface entre o filme de TiN e o substrato nitretado sob
plasma. Na Figura 4 (b), nota-se a existéncia de alguns riscos tanto no substrato
quanto no filme. No entanto, a diregcdo do movimento da esfera de ensaio nao ficou
caracterizada. Portanto, para as condigdes de ensaio usadas, forca normal de
0,27 N e fragdo volumétrica de SiC ~ 0,189, o desgaste do filme de TiN, assim como
o dos substratos, € controlado por rolamento, com uma pequena contribuicdo do
mecanismo de deslizamento das particulas de SiC. A interface desgastada nas
demais condi¢cdes € equivalente a mostrada na Figura 4, demonstrando que o
desgaste em superficies duplex tende a ser controlado por rolamento e, em menor
grau, por deslizamento das particulas de SiC.
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Figura 4. (a) Regido de ensaio de desgaste microabrasivo na superficie duplex, mostrada em detalhe
em (b). Nitretagcao de 6 horas.

A Figura 5 (a) apresenta a superficie desgastada da camada nitretada por
6 horas, com 5%N,, em regides proximas ao centro da cratera de desgaste.
Caracterizada pela ocorréncia de riscos. A Figura 5 (b) apresenta a superficie
desgastada do substrato ndo nitretado. Comparando as duas condigdes, observam-
se sulcos mais extensos e profundos na superficie desgastada do substrato n&o
nitretado do que na superficie desgastada da camada nitretada da superficie duplex.
Portanto, o endurecimento do substrato de 480 HV para cerca de 1080 HV
promoveu uma melhoria da resisténcia ao desgaste microabrasivo apds a nitretagao,



resultando em superficies onde é dificultada a acdo do abrasivo e, com isso, menos
suscetiveis a indentacéo e ao sulcamento.

L e

¥ AccV  Spot Magn
”’&‘0 OkV 45 3500x SE 127 0 H13 - Rev
- o p ™~ xR

AccV  Spot Magn Det WD Exp F——— 20um
"W200kVE0 3500x SE 152 0 H13 Nitretado 6h 5%N2 - Rev
= . - - P ‘ . L8N S

Figura 5. (a) Superficie desgastada da camada nitretada sob plasma por 6 h, 5%N,, 520°C e (b)
superficie desgastada do substrato n&o nitretado.

4 CONCLUSOES

A resisténcia ao desgaste do ago ferramenta AISI H13 é otimizada apds
tratamento superficial de revestimento PVD-TIN. A superficie duplex, “TiN/Nitretagao
sob Plasma”, possuem maior resisténcia ao desgaste microabrasivo quando
comparada com o a¢o na condicdo sem tratamento superficial, apenas temperado e
revenido, ou revestido com TiN sem a pré-nitretacao.

Os coeficientes de desgaste K¢ e Ks mostram que o coeficiente de desgaste
do revestimento de TiN, “K¢*, independe da condigdo do substrato. O coeficiente de
desgaste do substrato nitretado, “Ks”, apresenta um aumento na resisténcia ao
desgaste microabrasivo comparativamente ao substrato sem nitretagdo. Este fato
demonstra que a resisténcia ao desgaste das superficies duplex é otimizada
fundamentalmente pela presenca da camada nitretada sob plasma.

A maior resisténcia ao desgaste das superficies duplex depende ndo so6 da
dureza maxima atingida na camada nitretada, mas também de sua profundidade.
Camadas nitretadas sob plasma mais profundas possuem maior resisténcia ao
desgaste microabrasivo, por um aumento na sua capacidade de suportar
carregamento. Portanto, o aumento no tempo de nitretagdo € necessario para
aprofundar a camada nitretada e, consequentemente, aumentar a resisténcia ao
desgaste microabrasivo nas superficies duplex.
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INFLUENCE OF PRIOR PLASMA NITRIDING TREATMENT
ON PVD-TIN COATED DUPLEX SURFACES
PART 1 — INFLUENCE ON WEAR RESISTANCE
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Abstract

Wear resistance of duplex surface treatment was studied on a hot work tool
steel AISI H13 after plasma nitriding and PVD-TiN coating. Samples were quenched
and tempered before the surface treatments for 45 HRC. Plasma nitriding treatments
were carried out at 520°C in gas mixture 5%N2:95%H for times ranging from 0,7 to
11 hours. After plasma nitriding the samples were coated by PVD-TIN with thickness
~ 6 um. Micro abrasive wear test was used to evaluate the wear resistance of the
duplex surfaces. The test was conducted with a 25.4 mm steel ball against the
substrate under 0.27N load. SiC abrasive slurry was drip-fed onto the contact
surfaces. The tests were conducted on times from 2 to 60 minutes. The craters
diameters were measured and used for evaluation of the substrate (Ks) and coating-
TiN (Kc) wear resistance. The results showed that the wear resistance increases with
the use of plasma pre-nitriding treatment, compared to the un-nitrided condition.
Surface hardness is not only the unique property controlling wear resistance. The
effect of supporting load makes the thickness of nitrided case an important parameter
to increase the wear resistance of duplex surfaces. Increasing the plasma pre-
nitriding treatment the wear resistance is optimized.
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