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Resumo

A Nitretacdo a plasma é um processo que tem como uma de suas principais vantagens
a possibilidade de selegdo microestrutural da camada nitretada, sendo isto de grande
importancia quando se deseja aumentar a vida util de matrizes e ferramentas. Fatores
como reducdo de atrito e aumento da resisténcia ao desgaste abrasivo séo
preponderantes quando o assunto é conformacdo mecanica de pegas. O presente
trabalho teve como objetivo, avaliar a influéncia de diferentes composi¢gbes da mistura
gasosa usada na nitretacdo a plasma sobre a qualidade final do material tratado, em
termos de tenacidade, dureza e propriedades triboldgicas.
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EVALUATION OF BEST PLASMA NITRIDING PARAMETERS FOR DIE FORMING

Abstract

Plasma nitriding has among their advantages the possibility of microstructural selection
of compound layer. This fact is of major importance to increase the life time of dies and
tools. Decreasing on friction coeficient and increasing on abrasive wear resistence are
main factor concerning forging operations. This work had as main aim to evaluate the
influence of different gas compositions used on plasma nitriding in relation to final
qualities and metallurgical and tribological properties of treated material.
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1 INTRODUCAO

E bem conhecido que, um dos problemas relativo aos processos de
conformacao, é o elevado desgaste do ferramental devido as altas tensbes e condi¢des
severas de uso. Tendo-se em vista o elevado custo do ferramental e o tempo
despendido em troca de ferramentas, justifica-se a nitretacdo de matrizes de
conformacgao, bem como a utilizacdo de revestimentos de filmes finos. Certos autores,
reportam que acos ferramenta nitretados deveriam ser isentos de camada branca em
sua superficie por esta ter uma baixa tenacidade frente as solicitagdes que essas pecas
terdo de suportar.

Entretanto, tem se afirmado nos ultimos anos que a fase € (Fe,.3N), formada sob
determinados parametros de nitretacdo, pode diminuir consideravelmente o coeficiente
de atrito neste tipo de ferramenta. V' Tais constatacbées teriam um impacto
extremamente positivo nas linhas de produgbes as quais se empregam ferramentas
como matrizes de forjamento e matrizes de extrusdo nitretadas, como meio de
confeccdo por exemplo, de um produto final de aluminio. Uma vez que a forga e, por
consequéncia, a energia despendida em processos de conformagado sao variaveis
diretamente relacionadas com o atrito. Uma diminuicdo no coeficiente de atrito
culminaria com uma grande economia de energia gasta pelo sistema .

A nitretacdo a plasma ou nitretacdo ibnica € um método de endurecimento
superficial que usa tecnologia de descarga luminescente para introduzir o nitrogénio
nascente na superficie do metal para posterior difusdo para o nucleo. Uma elevada
tensado elétrica é gerada em uma camara com uma mistura gasosa (normalmente de
nitrogénio e hidrogénio) a baixa pressao (1 mbar a 10 mbar) . Devido a isso, os ions de
nitrogénio s&o acelerados e colidem sobre as pegas provocando aquecimento,
limpando a superficie e proporcionando nitrogénio ativo.*® Dentre as principais
vantagens dessa técnica, destacam-se a possibilidade de emprego de menores
temperaturas, menores tempos de processo e menores gastos de energia, bem como a
possibilidade de um apurado controle microestrutural das camadas nitretadas. O
controle da microestrutura é possivel pelo fato de que, alteracbes em variaveis como
temperatura, pressao gasosa, composicdo atmosférica bem como densidade de
corrente ) influenciam nos fendmenos fisicos basicos da nitretacdo. Isto proporciona
uma possibilidade de se selecionar o tipo de camada mais adequado para cada
solicitacdo que a peca ira sofrer.

O presente trabalho teve como objetivo estudar as propriedades mecanicas e
tribologicas do ago AlSI H13 nitretado a plasma empregando-se duas misturas gasosa
distintas, uma pobre em nitrogénio e outra rica em nitrogénio. O objetivo foi avaliar o
impacto sobre a microestrutura gerada das camadas nitretadas e suas propriedades
mecanicas.

2 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL
2.1 Fabricagao das Amostras e Nitretagoes

Amostras com a forma de discos em aco AlISI H13 foram fabricadas com as
dimensdes de 40 mm de didmetro e 12 mm de altura. O objetivo desta geometria é que

3546



as amostras servissem tanto para a caracterizagdo das camadas geradas, quanto para
a execugao de testes de compressao de anéis de aluminio, na determinacdo de
coeficientes de atrito. As amostras (ferramentas) foram temperadas e revenidas e
posteriormente retificadas apresentando uma dureza de nucleo de 52 HRC.

As nitretagdes foram realizadas em duas condi¢des diferentes onde se variou
apenas a mistura gasosa (76% N2 e 5% N, em hidrogénio). A temperatura de nitretagédo
foi mantida constante em 450°C e o tempo de processo fixado em 4 horas. Antes de
cada nitretacdo, foi realizada limpeza nas ferramentas em ag¢o H13 e na carcaca do
forno, além de um sputtering com plasma de hidrogénio e argdnio durante 30 minutos
para a eliminacdo de qualquer impureza restante Cada corrida de nitretacéo levou ao
forno quatro ferramentas de H13 sendo que duas estavam destinadas ao teste de atrito
€ uma para a caracterizagcdo da nitretacdo. A aquisicdo de temperatura foi feita com a
quarta peca de dimensdes similares as ferramentas, na qual foi introduzido um
termopar tipo K para medir a temperatura nas proximidades de sua superficie. Tendo-
se em vista a homogeneidade do plasma e a distribuicdo simétrica das quatro pecas
dentro do forno, pode-se assumir mesma temperatura para todas as superficies das
amostras.

2.2 Caracterizagao das Amostras Nitretadas

Foram realizadas metalografias e perfis de microdureza com HV 0,1 Kgf (HV 1N)
das camadas nitretadas com a finalidade de se estimar a profundidade da zona de
difusdo e a presenca ou nao de camada branca. Para estimar a dureza superficial,
foram feitas microdurezas de topo (sobre a superficie plana) com um método de
variagao de cargas e medicdo de microdurezas correspondentes. As cargas variadas
em questdo foram 0,25 N; 0,5 N; 1 N; 2 N; 3 N e 5 N. Desse modo, foi possivel a
obtencdo da dureza das camadas mais superficiais, de forma comparativa entre as
amostras, com menor influéncia do nucleo da peca.

A confirmacdo das fases presentes na superficie das pecas foi feita através de
analise por difragdo de raios-x em um difratdmetro Philips equipado com radiagéo Cu-
Ka. O perfil de composicédo quimica em fungdo da profundidade foi determinado via
GDOS (Glow Discharge Optical Spectroscopy). Ainda sob o ponto de vista da
caracterizacao, este trabalho procurou estimar a tenacidade de ambas as condi¢des de
nitretacdo usadas. Para tanto, utilizou-se um durédmetro vickers onde se empregou
cargas maiores (10 N, 50 N, 100 N, 150 N, 200 N, 300 N, 400 N e 500 N) e determinou-
se o inicio de trincas e sua morfologia como fungao da carga aplicada.

2.3 Avaliacao Tribologica das Matrizes e Medida de Rugosidade

O teste do anel, usado para determinar o atrito em sistemas de forjamento, foi
empregado para avaliar o desempenho tribolégico das camadas nitretadas em
diferentes configuragcbes. O teste do anel consiste na compressao axial de um anel
(bilet) com dimensdes padronizadas onde se verifica o atrito através da relagédo do
diametro interno com a altura do anel apds determinados niveis de compressao. Como
material do bilet a ser deformado. O material dos anéis (bilets) foi a liga AA6351, optou-
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se pelo aluminio, visto sua alta aplicabilidade dentro das industrias aeronautica e
automobilistic. )

Em cada teste, as reducdes de altura foram de 20%, 40% e 60%, para as quais
se avaliou a variagao do diadmetro interno do anel em fungao dessas redugdes a fim de
construir curvas que, quando comparadas com as curvas de calibracdo obtidas por
Martin (") através de um software de simulacao, foi possivel estabelecer a magnitude do
atrito. Os anéis de aluminio possuiam dimensdes iniciais de 24 mm de diametro
externo, 12 mm de diametro interno e 8mm de altura, garantindo assim a relagao
geométrica 6:3:2. Todos os anéis foram polidos com pasta de diamante de
granulometria 1uym para assegurar um padrdao de uniformidade nos resultados.
A Figura 1 exemplifica melhor o teste empregado:
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Figura 1. Desenhos esquematicos das condicdes de atrito com relacdo ao formato final do anel
(esquerda) e o conjunto matrizes/anel (direita)

Foram testadas ao todo 6 configuragbes diferentes. Em cada condi¢éo foi
empregado um par de amostras de H13 (ferramentas) nas seguintes condi¢des: nao
nitretado, nitretado com 5% de nitrogénio e nitretado com 76% de nitrogénio. Os
ensaios foram realizados ainda com e sem lubrificante (condi¢ao a seco). O lubrificante
empregado foi o Aerodag G® a base de grafite. Para cada configuragao diferente foram
feitos trés ensaios.

Em suma, as seguintes configuragdes triboldgicas foram testadas:
ferramentas sem nitretacdo e sem uso de lubrificacao;
ferramentas sem nitretacdo e com uso de lubrificacdo;
ferramentas nitretadas em 5% de N, e sem uso de lubrificagao;
ferramentas nitretadas em 5% de N, e com uso de lubrificagao;
ferramentas nitretadas em 76% de N, e sem uso de lubrificagao;
ferramentas nitretadas em 76% de N2 e com uso de lubrificago.

Mediu-se também a rugosidade média R, das superficies das amostras
nitretadas e ndo nitretadas com o intuito de se examinar se ocorreu alguma alteragao
dessa propriedade apds a nitretagédo. Para tanto utilizou-se um rugosimetro marca Mahr
modelo M3A.
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3 RESULTADOS E DISCUSSOES
3.1 Caracterizagao das Amostras Nitretadas

Através da analise de composicao quimica em funcédo da profundidade (GDOS)

nas Figuras 2 e 3, foi possivel observar que, nos primeiros microns de profundidade,
em ambas as amostras nitretadas, existe uma grande concentragao de nitrogénio que
decresce abruptamente, sendo esta regido um pouco mais prolongada para a nitretagédo
com 76% de nitrogénio. E possivel observar também que a porcentagem de nitrogénio
nesta regido, ultrapassa consideravelmente o limite de solubilidade do nitrogénio no
ferro o que pressupde a formacgao de nitretos precipitados. As analises de raios-x das
amostras (Figura 4) revelam que, em ambos os casos, ocorre a formagao das fases € e
vy na superficie do material nitretado. Dessa forma, foi possivel concluir que, muito
embora tenha sido quase imperceptivel para o caso da nitretagdo com 5% de
nitrogénio, ambas as nitretagdes provocaram a formagdo de camada branca na
superficie.
As analises metalograficas confirmam a formacado de camada branca para a nitretagéao
com 76% de Nz sendo que esta pode ser caracterizada como tendo de 2 ym a 3 ym
(Figura 5). Nao se conseguiu observar, no entanto, a camada branca na nitretagdo de
5% de N, dado sua pequena espessura.. Os perfis de microdurezas da zona de difuséo
(Figura 6) também indicam sensiveis diferencas nos dois tratamentos realizados.

A microdureza superficial foi estimada utilizando-se um método em que se usa

variagao de cargas no identador Vickers.®) Os resultados dessa andlise estdo no
grafico 4.1.2 no qual pode-se concluir que a dureza superficial da nitretagdo com 76%
de N foi de aproximadamente 1300 HV e para a nitretada com 5% de N, 1100 HV.

Neste trabalho, realizou-se também testes para avaliar a tenacidade das
camadas nitretadas. Identagbes vickers com cargas acima de 10 N (1kgf) tiveram o
intuito de comparar qualitativamente as duas condigdes de estudo. Observou-se que a
nitretacdo com 5% de N, diluido em hidrogénio somente inicia a formagao de uma trinca
a partir de 500 N (Figura 8) enquanto que a nitretacdo com a mistura rica em N3 ja
inicia a formacao de trincas radiais (relacionadas a sustentagdo do substrato) com
apenas 150 N no durébmetro vickers (Figura 9). Dessa forma, o estudo mostra que
condicbes de nitretacdo em que se empregam misturas gasosas com pouca
porcentagem de nitrogénio em relacdo ao hidrogénio, promovem camadas mais
tenazes com relativamente pequena “perda” de dureza se comparado a nitretagcdes com
altas concentracdes de N,. Assim, foi possivel como conclusao parcial, afirmar que
baixas concentragcdes de N, sdo mais indicadas quando se deseja formar camadas
nitretadas em pecgas que irdo sofrer maiores tensdes (sejam de origem térmica ou
mecanica) ou maiores impactos.
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Sample 76% measurement no. 1
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Figura 2. Analise de GDOS das amostras nitretadas com atmosfera de 76% de nitrogénio
Sample 5% measurement no. 1
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Figura 3: Andlise de GDOS das amostras nitretadas com atmosfera de 5% de nitrogénio
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Figura 4: Difragdo de raios-x das amostras com 76% de N, e 5% de N, na atmosfera respectivamante.
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Figura 5. Metalografia com aumento de 1000X evidenciando a formacdo de camada branca nas
amostras nitretadas com mistura gasosa de 76% de N,
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Figura 6. Perfis de Microdurezas das Zonas de Difusdo das Camadas nitretadas
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Figura 7. Dureza superficial estimada a por meio de variagdes de cargas vickers
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Figuras 8 e 9. mostrando respectivamente as cargas onde ocorreram as primeiras trincas nas nitretagdes
com 5% de N, e 76% de N..

3.2 Avaliagao Tribolégica do Conjunto Matrizes/Bilets na Conformacgao da liga de
Aluminio AA 6351

Sabia-se de trabalhos anteriores®'? da influéncia da camada de compostos no que se
refere a diminuicdo do coeficiente de atrito devido a alteragdo da rugosidade superficial
pela formagao de micro cones nas superficie dos materiais.

Entretanto os testes realizados nos estudos citados, foram executados com
amostras previamente polidas nao reproduzindo a condicdo normalmente empregada
na pratica em que as matrizes para conformacao sao apenas retificadas apresentando
rugosidades entre 0,3 um e 0,5 ym. Neste trabalho foram usadas ferramentas com a
superficie retificada (antes da nitretagdo) com o intuito de se manter as propriedades
tribolégicas (rugosidade e atrito) como em condigdes usuais de servigo.

Os resultados da analise de rugosidade mostraram que ndo houve nenhuma
alteragao detectavel na rugosidade como influéncia da nitretagdo em nenhuma das
condicbes de nitretacdo, para o presente caso de ferramentas retificadas antes da
nitretagdo. A rugosidade média aferida das pecas antes da nitretagdo foi de 0,39 pm
enquanto as pecas nitretadas com 76% e 5% de N, em hidrogénio, apresentaram,
respectivamente, rugosidades de 0,39 pm e 0,41 ym. Realizou-se o teste de
compressao uniaxial de anéis da liga AA6351 (3 compressbes para cada condigao
estudada) visando comparar qualitativamente e quantitativamente a variacdo de atrito
que eventualmente poderia ocorrer, principalmente na pegca que apresentou formagao
de camada de compostos.

Foi encontrado que a nitretacdo nao possui, em nenhum dos casos estudados,
qualquer influéncia significativa sobre o atrito para o H13 na conformacéo da liga AA
6351 a frio. Isso se deve provavelmente ao fato de que a condicio inicial da pec¢a antes
da nitretagdo era de uma superficie retificada. No entanto nota-se uma grande diferenga
no atrito quando se utiliza o lubrificante Aerodag G® a base de grafite. Na Figura 10
pode-se observar os anéis antes e apos a redugado de 60% de altura. Ocorreu uma
grande diferenca nos diametros internos entre os que foram feitos sob a condi¢cao de
lubrificagdo (esquerda) e sem lubrificagao (direita) podendo ser considerado desprezivel
o fato de as matrizes terem sido nitretadas ou nao .Na Figura 11 podem se averiguar as
medidas médias dos ensaios com os respectivos desvios-padrdao salientando que a
unica diferenca consideravel € o uso ou nao de lubrificante. As amostras lubrificadas
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apresentaram um coeficiente de atrito em torno de p = 0,1 enquanto que para as nao
lubrificadas este mesmo parametro foi de aproximadamente p = 0,3 segundo a
sobreposig¢ao dos resultados sobre as curvas de calibragao propostas por Martin.”
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Figura 11. Curvas aferidas através do teste do anel nas 6 condigdes estudas: sem nitretagdo, nitretado
em atmosfera de 5% e de 76%. Todos testados com e sem o uso de lubrificantes

4 CONCLUSOES

A nitretacdo a plasma do ago H13 empregando a mistura mais pobre em
nitrogénio (5%) proporcionou camadas com melhores tenacidades, durezas superficiais
relativamente mais baixas (em torno de 200 HV) e menores zonas de difusdo do que o
uso da mistura mais rica em nitrogénio. Para ambas as misturas gasosas ocorreu a
formagao de camada branca, porém no caso da mistura pobre em nitrogénio esta
apresentou uma espessura bem menor, sendo dificil de ser detectada ao microscopio
otico, mas cuja presenca pbédde ser confirmada pelo GDOS, difracdode raios-X e
microdureza.
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O teste do anel demonstrou que para o presente caso (agco H13, temperado, revenido e
retificado) a nitretacdo a plasma nao afetou o coeficiente de atrito, independentemente
da presenca de uma camada branca ou nao. Desta forma pode-se afirmar que as
melhores condi¢gdes de nitretagao para as matrizes passam pela utilizacdo de pequenas
quantidades de N, na atmosfera uma vez que uma alta tenacidade de camada é
requerida para este tipo de peca.
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