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Resumo

A Nitretacdo Liquida € um processo de tratamento termoquimico que produz
modificacdes na camada superficial dos acos e outros metais, formando uma
camada externa, constituida essencialmente de nitretos estaveis, alterando as
propriedades de dureza superficial, resisténcia ao desgaste, a fadiga, corroséo e
resisténcia térmica do material. A nitretac&o liquida utiliza um banho de cianeto de
sédio ou potassio. E utilizada, no tratamento de metais ferrosos, metais refratarios e
até aluminio. A nitretacdo de superficies tem ampla aplicagao e € muito utilizada no
tratamento de moldes de injegcdo, pecas automotivas, moldes de extrusao,
ferramentas de corte e usinagem de metais, pungdes de matrizes para corte. Nesse
trabalho foram nitretadas amostras do aco AISI H13, muito utilizado na extrusdo de
aluminio. O tratamento principal processou-se num banho de cianeto a 576°C, por
um tempo de 2h30. A camada branca resultante da nitretacao foi estudada através
de micrografias obtidas em microscépio 6ptico digital. Ao final do tratamento, por
2h30, a camada branca exibiu uma espessura de 21 um e a camada nitretada total
cerca de 55 um. As medidas de microdureza Vickers alcangaram valores de 984 HV.
Palavras chave: Nitretagcao liquida; Aco H13; Processo tennifer; Dureza superficial.

LIQUID NITRIDING OF AISI H13 STEEL

Abstract

The Liquid Nitriding is a thermochemical treatment process that produces changes in
the surface layer of steels and other metals, forming an outer layer, consisting
predominantly of stable nitrides, altering the properties of hardness, wear resistance,
fatigue, corrosion and heat resistance of the material. Nitriding uses a bath of liquid
sodium and potassium cyanide. It is used in the treatment of ferrous metals,
refractory metals and even aluminum. The nitriding of surfaces has broad application
and is widely used in the treatment of injection molds, automotive parts, extrusion
molds, cutting tools and metal machining, cutting dies for punctures. In this work
were nitrided AISI H13 steel samples, is used in aluminum extrusion. The treatment
was processed in a bath of cyanide at 576°C for a time of 2h30. The resulting white
layer of nitride was studied by using a digital optical microscopy micrographs. At the
end of treatment the white layer exhibited a thickness of 21 ym and the total nitrided
layer of 55um. The microhardness measurements showed values of 984 HV.
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1 INTRODUCAO

A nitretagcdo liquida € um processo de tratamento termoquimico que
produz modificagdes na camada superficial dos metais e com muita aplicacao
nos acos e ferros fundidos.

O processo utiliza um banho de sal e, comercialmente, € conhecido como
processo Tennifer ou Sursulf.

As aplicagdes dos processos de nitretagdo gasosa e liquida sdo bastante
parecidos. O processo gasoso € recomendado quando se necessita de camadas
nitretadas mais espessas.!”

A difusdo do nitrogénio, forma uma camada externa de elevada dureza,
devido a formacao de nitretos estaveis. A modificagdo produzida pela nitretagao
liguida, na regido superficial do substrato, pode gerar duas camadas distintas:
camada branca ou composta, constituida de nitretos e espessura que pode chegar
a 5 ym e a zona de difusdo com o nitrogénio em solugdo soélida na ferrita e
nitretos. A espessura total nitretada € bem menor que no caso da nitretagéo a gas e
pode alcangar proximo de 25 pm.(z) Essa técnica melhora as propriedades
superficiais dos materais metalicos. Além da elevada dureza, confere maior
resisténcia a fadiga, muito melhor resisténcia ao desgaste, principalmente para
trabalhos a quente e resisténcia a corrosao.

No processo de nitretacao liquida, o meio nitretante € uma solugao contendo
uma mistura de sais. Os principais sais utilizados s&o os sais de sodio e de potassio.
O processo opera num banho a uma temperatura entre 500°C a 570°C, ou seja, na
mesma faixa da nitretacdo a gas. Na nitretagado liquida o meio nitretante € um banho
contendo solugao que contém essencialmente cianeto de sddio (NaCN) ou cianeto
de potassio (KCN), ndo havendo como evitar uma pequena incorporagdo de
carbono ao filme nitretado, na superficie da peca.®

No caso do banho de cianeto de sodio (na propor¢ao de 60% a 75% em peso
da mistura) o banho é constituido de: NaCN = 96,5%; Na,C0; = 2,5% e NaCNO =
0,5%. Quando se utiliza um banho de cianeto de potassio a composi¢cdo do banho é
de: KCN = 96,0%; K,C03 = 0,6%; KCNO = 0,75% e KCI = 0,5%. Esses dois banhos
sdo os banhos comerciais utilizados para agos em geral. Ja para nitretagcao de agos
ferramenta, os banhos mais usados sao constituidos de: NaCN = 30%; Na,COs3 ou
K2CO3 = 25%. Outros ingredientes ativos sdo usados no maximo 4,0%. O banho é
complementado com KCI.*

A principal desvantagem da nitretacdo liquida, em relagdo a gas, € a
espessura da camada nitretada, que varia entre 2,5 uym a 25 uym. Na nitretacao a
gas a camada nitretada pode chegar a 900 ym. Ja a grande vantagem & o tempo
mais reduzido da nitretagao liquida.®

Na nitretagcdo liquida é importante que as pecgas sejam resfriadas
rapidamente, apds o processo, para que o nitrogenio seja mantido em solugao
sélida no aco ou no ferro fundido. Contudo, o material nitretado n&o necessita ser
submetido a témpera, ja que o processo nao cria martensita. A dureza é divida aos
nitretos formados.

No processo de nitretacao liquida, ha liberagao concomitante de Nitrogénio e
Hidrogénio. Logo no inicio do processo ocorre pequena difusdo de hidrogénio no
metal, mas, a formagdo imediada de nitretos inibe a difusdo do hidrogénio. O
processo de nitretacdo de acos € uma técnica excelente para prevenir a difusao de
hidrogénio nos acgos, principalmente em atmosferas muito umidas. Vale lembrar que
o hidrogenio é fragilizante dos agos.
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A resisténcia ao desgaste aumenta consideravelmente apos a nitretagéo das
pecas e a resisténcia a fadiga também é bastante aumentada.®

No presente trabalho, a técnica de nitretagao liquida, foi utilizada no ago H13,
muito usado como aco ferramenta e para moldes de extrusdo de metais,
notadamente de perfis de aluminio.

2 MATERIAIS E METODOS

A composicdo quimica percentual do Ago H13, utilizado nos trabalhos de
nitretagéo liquida, € mostrada no Quadro 1.

Quadro 1 — Analise Quimica do Ago H13 (%)
AlSI C Mn P S Si Cr Mo V
H13 0,43 0,36 0,03 | 0,01 1,16 5,36 1,36 1,01

Este aco ferramenta é destinado a fabricacdo de matrizes para
forlamento a quente, em prensas, fabricagdo de moldes para injecao, ferramentas
para corte a quente, matrizes para a fundigao de ligas de aluminio, chumbo, estanho
e zinco e ferramentas para extrusdo de ligas leves. Ago para trabalho a quente,
ligado ao cromo-molibdénio-vanadio, temperavel em oOleo ou ar, de excelente
tenacidade, alta resisténcia mecanica, boa resisténcia ao desgaste em temperaturas
elevadas. Apresenta boa resisténcia a fadiga térmica, ao choque térmico e
amolecimento pelo calor.

As amostras de ago H13 provenientes de barras cilindricas foram cortadas em
corpos de prova com as dimensoes: 2,0 cm x 1,0 cm x 0,5 cm. Estas foram
previamente lixadas até lixa 400. A escolha do aco H13 foi devido a facilidade de
nitretacdo e os excelentes resultados que sao obtidos em relagdo a grande
resisténcia ao desgaste e a corrosédo, quando usado como moldes para extrusao
de aluminio, na industria de perfis.

Os corpos de prova foram pré-aquecidos em forno, até 400 C, por cerca de
30 minutos. As amostras de agco H13 foram nitretadas pelo processo TENIFER,
num forno de banho de sal conforme mostrado na figura 1.

Quatro lotes de amostras foram preparados para nitretagdo com os tempos de
1h,2h30,3he4h.

As pecas foram imersas no banho de cianeto de sdédio, com a temperatura
variando entre 572°C e 576°C, durante os tempos previstos de 60 minutos,
150 minutos, 180 minutos e 240 minutos.

Apo0s retiradas do banho, as amostras foram resfriadas ao ar, por 2 minutos.
Em seguida, foram imersas em agua morna, para remog¢ao do excesso de sal da
superficie.
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Figura 1 — Forno de Banho de Sal.

Apods, as amostras foram cortadas ao meio e depois e submetidas a toda
sequéncia do processo de preparagao (polimentos e ataque com Nital a 3.0%HNO:3).
Em seguida observadas ao Microscopio Optico, com aumento de 400 vezes, para
medicdo da camada branca e da camada nitretada total.

As medidas de dureza das amostras nitretadas foram realizadas por
microdureza Vickers (HV). Utilizou-se o microdurbmetro LEITZ, Modelo NR498366,
com carga de 50 g.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

A nitretacado das amostras de ago H13 foram feitas com 4 tempos crescentes:
1 h, 2h30, 3 h e 4 h. AFigura 2 mostra a curva de crescimento da camada nitretada,
obtida experimentalmente, versus o tempo de nitretagao liquida para até 4 horas de
nitretacdo, para o aco H13 comparada com a dos agos carbono 1015 e 1045. De
acordo com Chiaverini,) e conforme pode ser visto na Figura 2, para os agos
carbono, o teor de carbono a camada nitretada é inversamente proporcional ao teor
de carbono. Ja para os acgos liga, com alto cromo, a camada nitretada é mais
delgada ainda

O grafico da Figura 3 relaciona o tempo versus a temperatura para a
nitrertacao feita com 2h30, que € um tempo bastante adequado para o aco H13. A
marca B, no grafico da Figura 2, mostra o momento que as amostras, ja pré-
aquecidas, foram introduzidas no banho de cianeto, quando este ja encontrava-se
com sua temperatura estabilizada em cerca de 576°C, que € uma temperatura
adequada para nitretacao liquida do acgo utilizado.

Conforme pode ser observado na Figura 2, a temperatura do banho se
manteve bastante estavel entre 572°C e 576 °C.

Apods o tempo de nitretagdo, de 2h30, as amostras foram retiradas do banho
(o que corresponde ao ponto C do grafico). Em seguida foram resfriadas ao ar,
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durante 2 minutos e, apds, imersas em agua morna para remog¢ao do excesso de sal
da superficie das pecas, provenientes do banho de cianeto.
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Figura 2 — Tempo de nitretacao liquida versus a profundidade da camada nitretada para o Ago H13 e
os acos carbono 1015 e 1045.
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Figura 3 — Grafico da Temperatura versus o tempo de nitretacdo de 2h30.

Apls a preparagao para microscopia (lixamento até lixa 800, pasta de
alumina 1 e pasta diamante 1), as amostras foram atacadas com nital (3% HNO3 +
97% alcool isopropilico). Em seguida, as amostras foram observadas no Microscopio
Optico Digital com aumento de 400 x, para medigdo da camada branca e da camada
total nitretada.
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As imagens do microscopio foram processadas por um software dedicado e
mostradas na tela do computador, conforme pode ser visto na Figura 4.

De acordo com os dados de entrada, o programa do computador fornece,
automaticamente, a medi¢cdo da camada branca, que exibiu um valor médio de 21
um.

Notar que os pontos (1), (2) e (3), marcados na micrografia foram
reconhecidos automaticamente pelo software e no préprio software € mostrada a
espessura da camada branca da amostra nitretada.

A camada total nitretada ndo chegou a ser medida com preciséo, através do
software do computador, pois, ndo era o objetivo principal desse trabalho. Todavia,
através da observagao da micrografia, foi possivel se estimar que esta era da ordem
de 55 uym.

NITRETAGAO 575°C 2H
AUMENTO 400X

Figura 4 - Micrografia da amostra ao Microscopio Optico Digital, mostrando a camada branca
nitretada em banho de cianeto, por 2:30 h.

As medigbes de microdureza Vickers, antes do tratamento, variavam entre
382 HV e 388 HV. Apds o tratamento por 2h30, esse valor alcangou 984 HV
mostrando a eficiéncia do processo. A Figura 5 ilustra as medi¢gbes de dureza, na
amostra do aco H13 nitretada por 2h30, comparado com uma amostra, nao
nitretada, desse mesmo aco.
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Figura 5 - Microdureza Vickers versus profundidade da camada branca da amostra do ago H13
nitretada por 2h30, comparado com uma amostra ndo nitretada.

4 CONCLUSOES

Os objetivos do tratamento por nitretacéo liquida do ago H13 estudado foram
alcancados. A espessura da camada branca pretendida, de cerca de 21 um,
para o tempo de tratamento de 2h30, foi obtida com éxito, gragas a temperatura do
banho, a composigao do banho e o tempo de nitretagdo precisamente estabelecidos
e controlados.

Os objetivos quanto a resisténcia ao desgaste e a corrosdo do acgo estudado
foram também alcancados, de acordo com as medidas de microdureza Vickers
efetuadas, obtidas apds o processo de nitretagdo. O tratamento se mostrou muito
eficiente para o aumento da dureza superficial do Ago H13.
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