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RESUMO

Na indUstria metal-mecanica onde os agos-ferramenta sao usados na fabricacdo de diversos
componentes, o aprimoramento superficial desempenha um papel vital para garantir o bom
desempenho e a durabilidade dos mesmos. Nesse sentido, a engenharia de superficie se
destaca com a aplicacéo de filmes superficiais que permitem aprimorar as propriedades dos
metais, destacando-se a nitretacdo a plasma eletrolitico (NPE) e a nitretacdo a plasma em
gaiola catodica (NPGC) que compreende diversas técnicas de nitretacdo a plasma na qual se
introduz nitrogénio na superficie de um material. Estudos realizados nos Laboratorios de
Processamento de Materiais por Plasma (LabPlasma) da UFRN e UFPI demonstraram que a
NPGC foi eficaz no aumento da microdureza e resisténcia ao desgaste de diferentes acos, em
particular, dos agos-ferramenta das séries D e M. Contudo, a influéncia da NPE nos mesmos
ainda néo foi investigada. Portanto, neste trabalho, buscou-se investigar os efeitos da técnica
de NPE em amostras de acos-ferramenta AISI D2, D6 e M2 utilizando-se uma solugéo
aquosa de ureia (NH2).CO (400 g/l) com cloreto de amonio NH4ClI (20 g/l) e PEG1500 (10
g/l) e diferentes tempos de tratamento (5 e 10 minutos) e polaridades (anddica e catodica)
com o objetivo de comparar as caracteristicas das camadas nitretadas produzidas sob
diferentes modos de processamento. E a fim de alcancar os objetivos deste trabalho, apés a
NPE, as amostras foram caracterizadas quanto a microdureza superficial através de ensaios
de microdureza Vickers e composicdes de fases por Difracdo de Raios-X (DRX). Os
resultados obtidos mostraram que a NPE ao aumento da microdureza superficial. Maiores
valores de microdureza foram obtidos com as amostras polarizadas negativamente (catodo) e
em maiores tempos de tratamento. Além disso, a camada nitretada foi composta
principalmente pelos nitretos Fe:N, FesN, FesN e CrN.

Palavras-chave: nitretacdo a plasma eletrolitico, nitretacdo a plasma em gaiola catodica,
acos-ferramenta.
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Os acos para ferramentas de trabalho a frio (série D) e os agos rapidos (série M) sédo
empregados na industria metal-mecénica na fabricacdo de ferramentas para estampagem,
puncionamento e corte entre outras aplicacfes devido a sua alta resisténcia ao desgaste e
baixo custo (. Contudo, apesar de resistentes, essas ferramentas nem sempre estio aptas a
suportar as condicdes de servico a que serdo sujeitas e, por isso, geralmente apresentam
problemas de desgaste e corrosao que ocorre apenas em suas superficies, afetando assim a sua
durabilidade e desempenho @. Nesse sentido, a engenharia de superficie se destaca com a
aplicacdo de filmes superficiais que permitem minimizar e/ou eliminar tais problemas
mediante o aprimoramento das propriedades dos metais, destacando-se a nitretagdo a plasma,
que compreende diversas técnicas de nitretacdo na qual se introduz nitrogénio na superficie de
um material &%),

A nitretacdo a plasma, diferentemente dos processos convencionais de nitretacdo a gas e em
banho de sais, tem recebido atengédo de pesquisadores por ser um processo que assegura baixa
distorcdo nos componentes nitretados e maior controle da camada nitretada, além de ser
ecologicamente correto . No entanto, alguns inconvenientes podem ocorrer durante a
aplicacdo dessa técnica, como abertura de arco, efeito de catodo oco nos furos e reentrancias
de pecas com geometria complexa e efeito de borda, efeito esse caracterizado pela néo
uniformidade em propriedades como a microdureza e a espessura da camada superficial ©.
Diante disso, nos ultimos anos, diferentes técnicas de nitretacdo a plasma tém sido estudadas
com o objetivo de corrigir esses efeitos indesejaveis e aperfeicoar o0 processo, dentre as quais
podemos destacar a nitretacdo a plasma em gaiola catédica (NPGC) e a nitretacdo a plasma
eletrolitico (NPE).

A NPGC, evolucao da técnica de nitretacdo a plasma convencional (NPC), é uma técnica que
vem sendo utilizada para o aprimoramento de caracteristica de varios materiais . Nesse
processo, as amostras sdo mantidas no interior de uma gaiola metélica, isoladas eletricamente
sobre uma pastilha de cerdmica, ndo estando, portanto, submetidas a interacdo direta com as
particulas do plasma. Com isso, 0s inconvenientes inerentes ao método convencional séo
eliminados ©. E estudos realizados nos Laboratérios de Processamento de Materiais por
Plasma (LabPlasma) da Universidade Federal do Rio Grande do Norte (UFRN) e da
Universidade Federal do Piaui (UFPI) demonstraram que essa técnica foi eficaz no aumento
da microdureza e resisténcia ao desgaste de diferentes acos ),

Apesar dos resultados positivos, o processo de NPGC, semelhante ao de NPC, necessita ser
realizado em ambiente de vacuo para gerar o plasma, requerendo instrumentacdo dispendiosa
e complexa. Além disso, o tempo efetivo de tratamento ainda € relativamente longo, cerca de
3 a 4 horas, em temperaturas na faixa de 450 a 500 °C para agos-ferramenta das séries D e M
(145) Nesse contexto, a NPE tem mostrado amplas perspectivas de aplicagdo, pois, trata-se de
um meétodo cujo processo de produgdo do plasma é conduzido em ambiente atmosférico, no
qual as amostras sdo nitretadas em um eletrdlito particular contendo nitrogénio dentro de
poucos minutos (9. Adicionalmente, a dureza da superficie adquirida é promissora, bem
cOmo a sua resisténcia ao desgaste e a corrosdo ), mesclando assim os efeitos desejaveis com
a modificacdo de superficies, rapidez e baixo custo.

Portanto, neste trabalho, buscou-se investigar os efeitos da técnica de NPE em amostras de
acos-ferramenta AISI D2, D6 e M2 utilizando-se uma solucdo aquosa de ureia (NH2).CO
(400 g/l) com cloreto de amdnio NH4CI (20 g/l) e PEG1500 (10 g/l) e diferentes tempos de
tratamento (5 e 10 minutos) e polaridades (anddica e catddica) com o objetivo de comparar as
caracteristicas das camadas nitretadas produzidas sob diferentes modos de processamento.



MATERIAIS E METODOS

Os materiais utilizados nesse estudo foram barras de acos-ferramenta para trabalho a frio AlSI
D2 e D6 e 0 aco rapido AISI M2, cujas composi¢des quimicas nominais sdo indicadas na
Tabela 1.

Tabela 1: Composicdo quimica nominal (% massa) dos acos utilizados no estudo.

Aco Composicdo quimica nominal (% massa)
AISI D2 1,50% C; 0,60% Si; 0,60% Mn; 12,0% Cr; 1,00% Mo; 1,00% V
AlISI D6 2,15% C; 0,25% Si; 0,45% Mn; 12,00% Cr; 0,70% W
AISI M2 0,90% C; 0,30% Mn; 4,20% Cr; 4,90% Mo; 6,20% W, 1,80% V

As amostras foram obtidas cortando-se as barras de aco na espessura de 3,0 mm e 15 mm de
lado. Em seguida, as mesmas foram lixadas com lixas d’agua abrasivas com granulometria de
180, 220, 400, 600, 1200 e 2000 mesh, respectivamente e polidas em pano de polimento
metalografico azul com alumina em suspensdo de 1 pum com o auxilio de uma maquina
politriz, marca Teclago, modelo PL 02 ET. Por fim, os corpos de prova foram lavados com
agua e acetona, secos com jato de ar e armazenados com uma protecdo de vaselina liquida
para evitar a oxidacao.

Aparato experimental

A Figura 1 apresenta um desenho esquematico do aparato experimental usado nos tratamentos
de NPE com a representacdo de apenas um reator de plasma eletrolitico (Fig. 1a), pois o
equipamento possui trés (Fig. 1b). Assim sendo, o eletrolisador possui dois reservatérios, trés
reatores, um agitador magnético, um sistema de recirculacdo do eletrolito, uma valvula de
controle de vazao e um termopar. Além disso, possui uma fonte elétrica com poténcia maxima
de 1,3 kW e tensdo limite de 290 V corrente continua (CC).

Figura 1: Desenho esquematico do aparato experimental usado nos tratamentos de NPE. a)
representacdo de apenas um reator; b) ilustracdo do equipamento.

Solucdo eletrolitica

A solucdo eletrolitica usada nos tratamentos de NPE foi composta de 400 g/l de ureia
((NH2)2CO) com 20 g/l de cloreto de amodnio (NH4Cl) e 10 g/l de PEG1500 diluidos em 1
litro de Agua destilada, onde a ureia foi usada como uma fonte de nitrogénio ©%, o cloreto de
amonio foi usado para aumentar a condutividade da solugdo e o PEG1500 para aumentar a
energia de nitretacdo ©.



Tratamento de NPE

Os tratamentos de NPE foram realizados com as amostras funcionando tanto como catodo
guanto como anodo em diferentes tempos de nitretacdo, a saber: 5 e 10 minutos. A corrente de
trabalho (de formacdo do plasma) foi de 3,0 A e a distancia entre a superficie exposta da
amostra e o contra-eletrodo foi de 5,5 mm.

Caracterizacdo das amostras

Os ensaios de microdureza das amostras antes e ap0s a nitretacdo foram feitos utilizando o
padréo Vickers (HV), em um microdurémetro da marca PANTEC modelo HVS 1000 usando
uma carga de 200 gf aplicada por 20 s. Na avaliacdo da camada superficial, trés indentacGes
foram realizadas em cada amostra.

A determinacdo das fases presentes nos revestimentos foi feita por anélise de Difracdo de
Raios-X (DRX), em um difratbmetro da marca BRUKER (modelo D2 PHASER, radiacédo
Cu-Ka (A = 1.55418 A)), com geometria 0-20 (bragg-bretano), operando com tensio de 30,0
kV, corrente: 10,0 mA, angulo de varredura (6-26): de 5° a 70° e passo angular de 0,02°.

RESULTADOS E DISCUSSAO

A Figura 2 mostra resultados obtidos para a microdureza superficial das amostras apds a NPE
com diferentes tempos de tratamento e polaridades. A partir do grafico é possivel observar
que os maiores valores de microdureza superficial foram obtidos com as amostras nitretadas
em polarizacdo catddica. Além disso, observa-se que a microdureza aumentou com o tempo
de tratamento devido a maior difusdo de nitrogénio na superficie, confirmada pela presenca de
nitretos de ferros apds analise de DRX.
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Figura 2: Microdureza superficial média das amostras de ago-ferramenta AlISI D2, D6 e M2
apos NPE com diferentes tempos de tratamento e polaridades.

Os resultados da andlise de DRX (Figura 3) mostrou que apds a NPE catddica, a camada
nitretada foi constituida majoritariamente pelos nitretos Fe2N, FesN, FesN. Além disso, nitreto
de cromo também foi identificado, cuja intensidade dos picos aumentou com o tempo de
tratamento. Esses nitretos também foram observados apos nitretagdo a plasma em gaiola
catodica com agos de mesma composigdo 4
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Figura 3: DRX das amostras de aco-ferramenta AISI D2 (a), D6 (b) e M2 (c) apdés NPE com
diferentes tempos de tratamento e polaridades.

CONCLUSOES

A nitretacdo a plasma eletrolitico (NPE) conduz ao aumento da microdureza superficial das
amostras. Maiores valores de microdureza foram obtidos com as amostras polarizadas
negativamente (catodo) sob maiores tempos de tratamento.

A camada nitretada das amostras apds a NPE catddica foram compostas principalmente pelos
nitretos FezN, FesN, FesN e CrN.
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NITRIDATION OF TOOL STEELS: A COMPARATIVE STUDY OF THE
CHARACTERISTICS OF NITRITED LAYERS PRODUCED BY ELECTROLYTIC
PLASMA NITRIDATION UNDER PROCESSING MODES

ABSTRACT

In the metal-mechanical industry where too steels are used in the manufacture of various
componentes, surface improvement plays a vital role in ensuring their good performance and
durability. In this sense, surface engineering stands out with the application of surface films
that allow improving the properties of metals, especial electrolytic plasma nitriding (NPE) e
cathodic cage plasma nitriding (NPGC), which comprises several techniques of plasma
nitriding in which nitrogen is introduced to surface of a material. Sutdies carried out at the
Laboratories for Processing Materials by Plasma (LabPlasma) from UFRN and UFPI
showed that NPGC was effective in increasing the microhardness and wear resistance of
diferente steels, in particular, tool steels of the D and M series. However, the influence of
NPE on them has not yet been investigated. Therefore, in this work, we sought to investigate
the effectis of the NPE technique on samples of AISI D2, D6 and M2 tool steels using an
aqueous solution of urea (NH2).CO (400 g/lI) with ammonium choride NH4Cl (20 g/l) and
PEG1500 (10 g/l) and diferente treatment times (5 and 10 minutes) and polarities (anodic
and cathodic) in order to compare the characteristics of nitrided layers produced under
diferente processing modes. And in order to achieve the objectives of this work, after the
NPE, the samples were characterized in terms of surface microhardness through Vickers
microhardness tests and phase compositions by X-Ray Diffraction (DRX). Higher
microhardness values were obtained with negatively polarized samples (cathode) and with
longer treatment times. In addition, the nitrided layer was mainly composed of FezN, FesN,
FesN and CrN nitrides.

Keywords: electrolytic plasma nitriding, cathodic cage plasma, nitriding, tool steels.



