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RESUMO

Os agos ferramentas para trabalho a quente sao amplamente utilizados na fabricagao de moldes
de injecdo, matrizes e ferramentas de forjamento devido a sua capacidade de manter suas
propriedades mecanicas quando expostos a condi¢des de trabalho em altas temperaturas. Diante
disso, a fim de melhorar ainda mais as propriedades mecanicas e tribologicas dos agos, os
tratamentos de criogenia e nitretacdo a plasma combinados com a témpera e revenido
apresentam-se como uma excelente alternativa para aumentar a vida util das ferramentas. A
partir disso, o presente trabalho tem como objetivo avaliar e comparar o desempenho das
propriedades mecanicas e tribologicas do ago ferramenta H13 submetido aos tratamentos
térmicos convencionais em conjunto com a criogenia e nitretagdo a plasma, variando a
sequéncia de realizagdo dos tratamentos. A metodologia utilizada para a realizagdo do trabalho
foi a pesquisa experimental, em que se variou a sequéncia de realizagdo dos tratamentos. A
temperatura de austenitizacdo utilizada nas amostras foi 1030°C e resfriadas em o6leo, o
revenido foi realizado em 500°C durante 2h, a criogenia atingiu -180°C por um periodo de 24h
com rampa de resfriamento e aquecimento de 0,5°C/min e a nitreta¢do a plasma foi realizada
em 440°C durante 90 minutos utilizando uma mistura gasosa de N2 e H2. Feito isso, realizou-
se 0s ensaios mecanicos e a analise microestrutural para avaliar as mudangas nas propriedades
mecanicas e tribologicas do aco. Os resultados obtidos mostram que a aplicagdo da criogenia
combinada com a realiza¢do da nitretagdo a plasma no final dos ciclos de tratamento contribui
significativamente para o aumento da resisténcia ao desgaste, microdureza e das tensoes
residuais compressivas, entretanto reduziram a tenacidade ao impacto quando comparada com
a rota T/2R. Para a dureza os resultados obtidos mostram que a nitretagdo a plasma nio tem
influéncia significativa na dureza do ntcleo do material, mas sim na camada superficial. Para
as rotas com criogenia e nitretacdo a plasma, pode-se verificar que as rotas em que o revenido
foi realizado depois da nitretacao apresentaram a camada branca, que ¢ formada por nitretos de

ferro que fornecem uma superficie dura e fragil para o material.

Palavras-Chave: Criogenia, Nitretacdo a Plasma, Aco para trabalho a quente, Tratamento

Térmico.



ABSTRACT

Hot work tool steels are widely used in the manufacture of injection molds, dies and forging
tools due to their ability to maintain their mechanical properties when exposed to high
temperature working conditions. In view of this, in order to further improve the mechanical and
tribological properties of steels, cryogenic and plasma nitriding treatments combined with
quenching and tempering present themselves as an excellent alternative to increase tool life.
Based on that, the present work aims to evaluate and compare the performance of the
mechanical and tribological properties of H13 tool steel submitted to conventional heat
treatments in conjunction with cryogenic and plasma nitriding, varying the sequence in which
the treatments are performed. The methodology used to carry out the work was experimental
research, in which the sequence of treatments was varied. The austenitizing temperature used
on the samples was 1030°C and cooled in oil, tempering was done at 500°C for 2 hours,
cryogenics reached -180°C for 24 hours with a cooling and heating ramp of 0.5°C/min, and
plasma nitriding was done at 440°C for 90 minutes using a gas mixture of N2 and H2. After
that, mechanical tests and microstructural analysis were performed to evaluate the changes in
the mechanical and tribological properties of the steel. The results obtained show that the
application of cryogenics combined with plasma nitriding at the end of the treatment cycles
contributes significantly to the increase in wear resistance, microhardness and compressive
residual stresses, however reduced impact toughness when compared to the T/2R route. For
hardness the results obtained show that plasma nitriding has no significant influence on the
hardness of the core material, but rather on the surface layer. For the cryogenic and plasma
nitriding routes it is observed that there was a refinement of the microstructure when compared
to the T/2R route. In addition, it can be seen that the routes in which tempering was performed
after nitriding presented the white layer, which is formed iron nitrides that provide a hard and

brittle surface for the material.

Keywords: Cryogenics, Plasma Nitriding, Hot work steel, Heat Treatment
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1 INTRODUCAO

Os agos ferramenta fazem parte do grupo de agos especiais de alta liga que sdo muito
utilizados na industria por possuirem caracteristicas como elevada dureza, elevada resisténcia
ao desgaste, elevada resisténcia mecanica entre outras caracteristicas. Dentro dessa classe, t€ém-
se os acos para trabalho a quente, que sdo utilizados em ferramentas de forjamento, matrizes e
moldes de injecdo, visto que sdo agos que mantém suas propriedades mecanicas quando
expostos a elevadas temperaturas e tensdes acentuadas.

Com o objetivo de aumentar a vida Util das ferramentas e, assim diminuir os custos de
fabricacdo, faz-se necessario buscar alternativas que alteram propriedades especificas do
material para obter maior resisténcia em sua aplicagao.

De acordo com Bayramoglua, Polat e Geren (2008), em um processo de forjamento do
tipo matriz fechada, o custo da matriz esta diretamente relacionado com a vida util desta, que
pode ser determinado conforme a quantidade de produtos produzidos com a mesma ferramenta.
A vista disso, conforme Lavtar et al. (2011), as despesas com moldes de forjamento a quente
podem variar de 8 e 15% do custo final do produto.

Diante disso, os tratamentos térmicos de témpera e revenido sdao realizados para
potencializar propriedades como dureza, resisténcia mecanica e resisténcia ao desgaste. De
acordo com Soares (2006), como o ago ferramenta possui carbono e elementos de liga na forma
de carbetos, ¢ possivel formar martensita de elevada estabilidade térmica, através de um
resfriamento rapido ap0s a austenitizagdo, de forma a aprisionar carbono e elementos de liga na
célula unitaria, dando origem a célula tetragonal de corpo centrado. Conforme Fantinelli (2015),
o revenido ¢ realizado apds a témpera para aliviar as tensdes na martensita e, alcangar uma
maior quantidade de martensita através da transformagao da austenita retida.

Para melhorar ainda mais as propriedades mecénicas e triboldgicas dos acos ferramentas
¢ possivel utilizar tratamentos criogénicos em temperaturas proximas a do nitrogénio liquido
com o objetivo de se obter um menor percentual de austenita retida e carbetos mais finos e
uniformemente distribuidos, resultando em uma estrutura mais homogénea.

Segundo Podgornik (2015), o tratamento criogénico € classificado como um processo
extra aos tratamentos térmicos convencionais, realizado apds a témpera ou, entre a témpera e o
revenido através do resfriamento do material em temperaturas proximas de -196°C por até 40h

com retorno até temperatura ambiente de forma controlada.
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Como as ferramentas de trabalho a quente estdo sujeitas a um desgaste acentuado, pode-
se empregar também os tratamentos superficiais, os quais sdo utilizados para buscar um
aumento de dureza na superficie do ago onde ocorre o desgaste. Neste sentido, segundo Sturla
(2002), a nitretacao a plasma ¢ uma excelente alternativa devido ao potencial para aumentar a
dureza e coeficiente de fric¢do dos agos melhorando assim, as propriedades triboldgicas da
ferramenta, além de respeitar o meio ambiente.

Um aspecto inovador do trabalho ¢ o uso simultaneo da criogenia e da nitretagdo a
plasma, processos que normalmente sao empregados isoladamente nos agos ferramentas. Neste
sentido, um dos aspectos a ser investigado ¢ as melhores sequéncias de tratamentos térmicos a

partir dos diferentes processos estudados.

1.1 Objetivos Geral

Este trabalho tem como objetivo comparar o desempenho mecanico e tribologico de
amostras de aco ferramenta H13 submetidas aos tratamentos térmicos de témpera, revenido
criogenia e nitretagdo a plasma combinados aos tratamentos convencionais de témpera e

revenido em relagdo ao ago submetido apenas a témpera e revenido.

1.2 Objetivos Especificos

Avaliar a resisténcia ao desgaste e as propriedades mecanicas do aco H13 em amostras
com criogenia e nitretacdo e amostras sem;

e Definir entre as rotas de tratamentos utilizadas, a que apresentou melhor desempenho;
e Avaliar a evolucao da dureza e microdureza em cada tratamento realizado;

e Avaliar a microestrutura do aco AISI H13 apoés aplicagdo dos tratamentos térmicos,

criogénicos e nitretacdo a plasma.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

Nesta se¢do, ¢ apresentada a fundamentagdo teorica utilizada para a elaboracao do
trabalho com base na revisdo bibliografica de assuntos como: agos ferramenta de trabalho a

quente, tratamentos térmicos e pesquisas sobre tratamento criogénico e nitretacdo a plasma.

2.1 Acos Ferramentas.

O aco ¢ uma liga de Ferro-Carbono que apresenta teor de carbono que pode variar de
0,008% a 2,11%. Além do carbono, pode-se adicionar outros elementos de liga como cromo,
vanadio, molibdénio e tungsténio, a fim de obter propriedades especificas conforme a aplicacao
desejada.

Os acos ferramentas s3o uma classe de acos de alta liga que sd3o muito utilizados para a
fabricagdo de ferramentas de corte, matrizes e moldes. Diante disso, conforme Fantinelli (2015),
esse grupo de acos necessita apresentar caracteristicas como elevada dureza, resisténcia ao
desgaste, boa tenacidade, resisténcia mecanica, usinabilidade e temperabilidade, as quais sao
obtidas pela composi¢ao quimica e pelos tratamentos térmicos aplicados.

De acordo com Vielmo (2016) a classifica¢ao dos acos ferramenta ¢ feita de acordo com

a sua composic¢ao, aplicagao e meio de resfriamento, e pode ser vista na Tabela 1.

Tabela 1: Classificagdo dos Agos Ferramenta

CLASSE CARACTERISITCA
W Temperiveis em agua
5 Resistentes ao choque
Acos para fins especiais
L Baixa liga
F Carbono-Tungsténio
P Para moldes
Acos para trabalho a frio
(0] Temperaveis em dleo
A Temperaveis ao ar
D Alto carbono, alto cromo
0s para trabalho a quente
H1 - H19 Ao cromo
H20-H39 Ao tungsténio
H40 - H59 Ao molibdénio
Acos rapidos
T Ao tungsténio
M Ao molibdénio

Fonte: proprio autor.
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2.1.2 Aco Ferramenta para Trabalho a Quente

Os agos ferramenta para trabalho a quente sdo empregados na fabricacdo de matrizes,
moldes e pungdes, visto que possuem a capacidade de manter a resisténcia mecanica quando
submetidos a longos periodos de trabalho em alta temperatura. De acordo com Froehlich (2003),
essa classe de acos ¢ utilizada quando as temperaturas de trabalho sdo superiores a 200°C em
que envolvem processos de moldagem e conformacao do metal a alta temperatura.

Conforme Mei e Silva (2010), esses acos necessitam das seguintes propriedades:
resisténcia ao desgaste a altas temperaturas, resisténcia ao impacto, resisténcia a erosao,
resisténcia a deformacgdo no tratamento térmico, boa usinabilidade e resisténcia a trincas a
quente.

De acordo com Gouvéa (2014), os acos ferramentas de trabalho a quente estdo
subdivididos em trés subgrupos conforme o principal elemento de liga utilizado, sendo os mais
usuais e comerciais os ligados ao Cromo (Cr), principalmente H11, H12 e H13. Segundo Mei
e Silva (2010), os acos para trabalho a quente ligados ao cromo geralmente possuem 5% de
cromo, bem como outros elementos de liga como silicio, molibdénio e vanddio em quantidades
menores.

Conforme Young (1979) um dos agos mais utilizados do grupo H ¢ o AISI H13, o qual
¢ empregado na confec¢do de moldes de inje¢do e extrusdo de metais a quente, assim como
para a conformagao a quente, compreendendo mais de 90% das matrizes para fundicdo, visto
que possui médio teor de carbono e concentracdo elevada de cromo e outros elementos de liga
em sua composicao que proporcionam bom desempenho nestas condicoes.

De acordo com Krauss, (2005); a concentragdo elevada de cromo e outros elementos de
liga, bem como o teor de carbono médio faz com que o ago H13 apresente boa tenacidade e alta
dureza mesmo em condic¢des de trabalho a alta temperatura até 600°C. Além disso, essa boa
resisténcia em altas temperaturas € obtida através do controle dos pardmetros dos tratamentos
térmicos, os quais definem a microestrutura final do aco.

Segundo Roberts; Krauss; Kennedy, (1998) o teor médio de carbono presente no ago
AISI H13 confere uma dureza que varia de 38 a 53 HRC combinando resisténcia ao desgaste
com tenacidade. A presenga do cromo possibilita uma maior temperabilidade ao aco e
resisténcia a oxidagdo. O molibdénio ajuda o ago a manter a dureza em elevadas temperaturas
de trabalho e evita a fragilizacdo quando exposto por periodo muito longo a essa condi¢do de
trabalho. Ja o vanadio ajuda refinar o grdo austenitico, aumentando a tenacidade do ago.

(BECHERER, WITHEFORD e VASCO, 1991).
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A composi¢do quimica do aco AISI H13 pode ser verificada na tabela 2.

Tabela 2: Composi¢do quimica ago AISI H13.

C Mn Si Cr Mo \Y P S
Minimo 0,32 0,2 0,8 4,75 1,1 0,8
Maximo 0,45 0,6 1,25 55 1,75 1,25 0,03 0,03

Fonte: ASTM A681 — 08 (2008)

2.2 Tratamentos Térmicos

De acordo com Chiaverini (1986) os tratamentos térmicos sao um conjunto de operacdes
controladas de aquecimento e resfriamento do material que visam alterar a microestrutura dos
acos para obter melhores propriedades mecanicas e triboldgicas. Entretanto, para cada classe
de acgo ferramenta os parametros de tratamentos térmicos variam em fun¢do da composigao e
da aplicacao.

Como os acos para trabalho a quente sao utilizados para fabricar ferramentas, matrizes
e moldes, sempre estdo sujeitos as tensdes térmicas e mecanicas. Diante disso, as principais
propriedades para o componente suportar as condigdes severas de trabalho segundo Young
(1979) sao: estrutura uniforme, boa usinabilidade, boa temperabilidade, estabilidade
dimensional no tratamento térmico, boa tenacidade, resisténcia ao desgaste e resisténcia a

trincas, as quais sao obtidas com a realizagdo de um conjunto de tratamentos térmicos.

2.2.1 Témpera

O tratamento térmico de témpera consiste em aquecer o aco até a temperatura de
austenitizagdo e resfrid-lo rapidamente em 6leo, ar ou banho de sais. A t€émpera tem o objetivo
de endurecer o material obtendo martensita a partir do resfriamento brusco. O procedimento ¢
realizado a partir de um resfriamento brusco para evitar que ocorra uma transformacao da fase
perlitica ou a formagdo de bainita, o que faria perder sua estrutura metaestavel martensitica e
consequentemente suas propriedades (ZUPPO, 2011)

De acordo com Parcianello (2016), quando o material chega proximo da temperatura de
austenitizagdo, aproximadamente 850°C, ocorre a transformacao de fases, em que a austenita
se transforma em martensita. De acordo com Leonardi (2019) a temperatura de austenitizagao
¢ um parametro muito importante para os tratamentos térmicos, visto que estd ligada
diretamente a transformacao da austenita em martensita. No processo de austenitizacdo dos
acos evita-se o crescimento de grao, visto que fragilizaria a martensita e facilitaria o surgimento

de trincas. Diante disso, para os agos ferramentas esta temperatura elevada, em torno de 1030°C,
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tem o objetivo de romper a ligag@o entre os elementos de liga para facilitar a dissolug¢do dos
carbetos de cromo e molibdénio presentes nos contornos de graos e assim, garantir um tamanho
de grao pequeno da martensita apos o resfriamento. Desse modo, o tratamento térmico de
témpera confere ao aco propriedades como elevada dureza, grande fragilidade e aumento da

resisténcia a tragao.

2.2.2 Revenido

O tratamento térmico de témpera eleva a dureza do material, entretanto, sua estrutura ¢
fragilizada devido as tensdes que sdo criadas. Sendo assim, aplica-se o tratamento térmico de
revenimento com o objetivo recuperar uma parte da tenacidade, aliviando as tensdes sem
comprometer a dureza do metal, conforme Ruchert (2019).

Segundo Chiaverini (2003), o revenido consiste em aquecer o material até a temperatura
abaixo de sua linha critica de forma que ndo ocorra a austenitizacdo. De acordo com Speich;
Leslie (1972), o revenimento envolve segregacdo de carbono para os defeitos da rede e a
precipitacao de carbonetos, transformagao da austenita retida em martensita, recuperacao e
recristalizacdo da estrutura martensitica.

A curva do revenimento do aco H13 pode ser verificada na Figura 1, em que apresenta
um pico de dureza proximo da temperatura de 500 °C, o qual é conhecido como endurecimento
secundario, conforme Gouvéa (2014). O principal elemento responsavel pelo endurecimento
secundério é o vanadio que precipita na forma de carbonetos de vanadio do tipo MC!, onde a

letra M representa coletivamente todos os tipos de 4&tomos de metais (THELNING, 1984).

Figura 1: Curva de revenimento ago H13.
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O aco H13 necessita de dois revenimentos, visto que no primeiro ocorre a precipitagao
de carbonetos secundarios e no segundo ocorre a transformac¢do da martensita transformada no
primeiro revenido em martensita revenida. Pode-se ainda realizar um terceiro revenido para
obter maior ductilidade e tenacidade no material (VALES, 2010). A aplicacao do duplo revenido
nos agos para trabalho a quente ao cromo busca obter uma dureza entre 44 ¢ 53 HRC. Para
ferramentas em que sua aplicagdo esta sujeita a choques extremos, a dureza deve ser entre 40 e

44 HRC, conforme Gouvéa (2014).

2.2.3 Criogenia

A criogenia ¢ um método inovador que surgiu para potencializar as propriedades
mecanicas dos agos. De acordo com Fantineli (2015), a criogenia pode ser definida como um
resfriamento de material em temperaturas muito baixas, entre -80°C e -196°C por um
determinado periodo e apos, elevar a temperatura até a temperatura ambiente. Ainda de acordo
com o autor, a técnica de imersao direta em nitrogénio liquido ja foi muito utilizada, visto que
¢ um método simples que ndo possui umidade e que o material chega na temperatura desejada
de -196°C. Entretanto, esse método apresenta elevada taxa de resfriamento que ocasiona a
fragilizacdo dos materiais devido ao choque térmico. Diante disso, foram avaliados outros
métodos para obter uma taxa de resfriamento mais controlada de modo a evitar choques
térmicos e consequentemente a fragilizagdo dos materiais. Desse modo, pode-se utilizar o
método da imersdo indireta, no qual as pecas sdo posicionadas dentro de uma camara e
mergulhadas de forma gradual utilizando um sistema com regulagem de altura. Neste método,
a camara que comporta as pecas ¢ confeccionada com materiais especificos para obter um
gradiente de temperatura.

O tratamento criogénico € separado em dois grupos, sendo eles o tratamento sub-zero e
tratamento criogénico profundo, os quais sdo diferenciados conforme a temperatura minima
atingida. No tratamento sub-zero, os acos sdo submetidos a temperaturas proéximas a -80°C por
um periodo utilizando gelo seco, por exemplo, e apds o material ¢ aquecido até a temperatura
ambiente, conforme Barron (1982) e Bailey (1971). Conforme Fantineli (2015), a utilizacdo
deste tratamento era bastante expressiva antes da década de 60, visto que era dificil conseguir
atingir temperatura menores € os equipamentos ndo possuiam um controle preciso de
temperatura. De acordo com Collins (1996), este tratamento ¢ indicado para agos em que sua
aplicacdo necessita de estabilizacdo dimensional, visto que auxilia nas transformagdes

cristalograficas da austenita retida em martensita.
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O tratamento criogénico consiste na utilizagdo de temperaturas proximas a do nitrogénio
liquido (-196 °C), com o objetivo de obter propriedades como aumento de dureza, resisténcia
ao desgaste e tenacidade (MOREIRA et al 2009).

No Tratamento Criogénico Profundo (DCT) o material ¢ resfriado até a temperatura do
nitrogénio liquido a uma taxa muito baixa, normalmente proxima a -196°C, o qual ¢ mantido
nessa temperatura por um determinado periodo, geralmente 24h, e apds, ¢ reaquecido de forma
lenta e controlada até a temperatura ambiente, a fim de evitar mudancgas bruscas na temperatura
que possam provocar surgimento de trincas e tensoes internas.

De acordo com Baldissera (2008), o tratamento criogénico ¢ realizado com um
resfriamento gradual do material até a temperatura definida, mantendo-o por um tempo de
permanéncia com o intuito de obter caracteristicas como, transformagdo completa da austenita
retida em martensita, precipitacdo de carbetos dispersos finos e remogao de tensdes residuais.

A criogenia é um tratamento extra realizado para complementar os tratamentos térmicos
convencionais de témpera e revenido, com o objetivo de transformar a austenita retida em
martensita melhorando assim, as propriedades mecanicas e tribologicas dos agos. Segundo
Mohan Lal et al. (2001), o DCT ¢ um tratamento com custo relativamente baixo que diferente
dos revestimentos, afeta todas as partes do material, ou seja, altera a microestrutura global do
aco.

Conforme Huang (2003), o DCT facilita a formacdo de carbetos, bem como promove
uma distribuicdo mais homogénea destes carbetos, que pode influenciar no aumento da
resisténcia ao desgaste. De acordo com Tier (1998), a maior resisténcia ao desgaste abrasivo ¢
obtida com estrutura martensitica com carbetos finamente distribuidos e uma quantidade
pequena de austenita residual.

Em seus estudos, Da Silva ef al. (2006) utilizaram difrag¢@o por raios X para verificar a
porcentagem da austenita retida em suas amostras. Diante disso, pode-se verificar que as
amostras ndo tratadas com DCT apresentaram um volume de 25% de austenita retida, enquanto
as amostras tratadas com DCT o volume ficou préximo de 0%.

De acordo com Fantineli (2015), os melhores resultados de resisténcia ao desgaste e na
tenacidade foram obtidos quando o tratamento criogénico foi realizado entre a témpera e os
revenidos. Em seus estudos, Vales (2010) afirmou que o tratamento criogénico realizado no ago
AISI H13 em conjunto com os tratamentos térmicos convencionais de témpera e revenido
aumentou a tenacidade em 12% e 7% a resisténcia ao desgaste.

A figura 2 apresenta a microestrutura do ago H13 apds o processo de revenimento.
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Figura 2: Microestrutura do ago AISI H13 observada em microscopia eletronica de transmissdo: a) t€émpera e

duplo revenido; b) témpera + criogenia + duplo revenido.

a) témpera+duplo revenido b) témpera+criogénico+duplo revenido

Fonte: PELLIZZAR, M.; MOLINARI, A.; GIALANELLA, S.; STRAFFELINI, G, (2001).

Conforme a figura 2a, ap6s os tratamentos convencionais de témpera e revenido a matriz
apresenta-se rica em precipitados secundario (Fe3;C) de tamanho um pouco grosseiro, e que a
precipitagdo tende ao contorno das placas martensiticas que pode formar um filme continuo de
cementita. Na microestrutura com tratamento criogénico entre a témpera e o revenido (figura
2b), os filmes de cementita ainda estdo presentes, entretanto, em quantidade e espessura
menores, apresentando uma microestrutura mais homogénea.

Os parametros para realizar o DCT como taxa de resfriamento e tempo de imersao foram
estudados a fim de obter os melhores resultados para o material. Diante disso, conforme estudos
realizados por Diekman (2013), a taxa de resfriamento deve estar entre 0,25° C/min e 0,5°
C/min enquanto para Firouzdor, Nejati e Khomamizadeh (2008), a taxa deve ser em torno de
0,5° C/min.

Em seus estudos, Ozbek et al. (2014) investigou os efeitos de diferentes tempos de
encharque no tratamento criogénico, sendo 12, 24, 36, 48 e 60 horas, e observou que para o
tempo de 24 horas, o material obteve melhor resisténcia ao desgaste e maiores valores de
microdureza. Além disso, o autor ainda constatou que a microdureza aumento com o aumento
do tempo de encharque de 24h, apos esse tempo comega a diminuir.

Desse modo, o tratamento criogénico apresenta vantagem em relagdo aos tratamentos
superficiais pelo fato de modificar toda a microestrutura do aco e ndo s6 apenas a camada
superficial. Além disso, sua utilizagdo vem crescendo pelo fato de melhorar a dureza,

tenacidade, resisténcia ao desgaste, bem como a estabilidade dimensional do aco.
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2.2.3 Nitretacido a Plasma

A nitretacdo ¢ um tratamento superficial que busca o endurecimento superficial e que
ndo causa distor¢des para as pecgas fabricadas em aco. De acordo com Tier (1998), com os
materiais temperados e revenidos corretamente, pode-se obter elevada dureza superficial e um
nucleo tenaz, melhorando assim, a resisténcia a fadiga e as caracteristicas tribologicas.
Conforme Nucci (2022), a nitretagdo ¢ um método em que ocorre a difusdo de nitrogénio, na
forma atomica, da superficie para o ntcleo das pecas, geralmente em temperaturas inferiores a
590 °C. Para ligas ferrosas o processo ¢ classificado como um tratamento termoquimico
ferritico, pois ¢ realizado em temperaturas inferiores a 590°C, a temperatura eutetdide do
sistema Fe-N (BELL, REES KOROTCHENKO, 1977). Conforme Tier (1998), a austenita ndo
¢ formada e assim, evita-se distor¢cdes resultantes do aumento de volume em virtude da
mudanga de fase do substrato. O nitrogénio atdomico reage com os elementos de liga contidos
nos agos formando nitretos de elevada dureza e resisténcia ao desgaste (KRAUSS, 2005).

A nitretagdo a plasma ¢ um método de tratamento superficial em que o material a ser
tratado € colocado em uma camara contendo gés, geralmente N>-H», hermeticamente fechada a
baixa pressdao 100 a 1000 Pa. Aplica-se entdo uma diferenga de potencial entre dois eletrodos
sendo eles, catodo e anodo. Conforme Pinedo (2000) o catodo atua como a parede do reator e
0 anodo atua como a pega a ser nitretada. Segundo Tier (1998), através da aplicacdo de um
campo elétrico, esse gas ¢ ionizado formando um estado plasmatico composto por ions, elétrons
e atomos neutros. Os ions positivos no plasma sdo acelerados pelo campo elétrico em direcdo
a peca, se chocam com sua superficie com elevada energia cinética, provocando assim, o
aquecimento que possibilita a difusdo do nitrogénio. O bombardeio i6nico com uma densidade
de corrente da ordem de 0,5 a 3mA/cm? produz aquecimento no componente garantindo a
difusdo do nitrogénio (JONES et al, 1975).

De acordo com Thelning (1984), a difusdo do nitrogénio a presencga de ferro e outros
elementos de liga, forma nitretos que alteram propriedades mecanicas e fisicas da superficie do
material. Conforme Tier (1998), com o sistema de controle de poténcia, a temperatura de
tratamento € mantida constante na faixa de 400 a 550°C. Atualmente, a maioria dos reatores de
nitretacdo a plasma emprega corrente continua de arco pulsado para gerar o plasma (PYE, 2003)
e evitar a formacao de arco elétrico.

A figura 3, apresenta uma curva com regimes de descarga. Na regido de descarga
andmala ocorre a nitretacdo a plasma e outros processos termoquimicos como: deposi¢ao de

filmes finos, oxidagdo, carbonetacao, entre outros, (MUNOZ RIOFANA 1997).



Figura 3: Curva da tensio x corrente para diferentes regimes de descarga.
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Uma caracteristica do plasma ¢ que seu efeito ¢ uniforme em toda a superficie da peca,

que afeta poucos milimetros da superficie e pode penetrar em imperfeigoes na pega, como furos.

Na figura 4, tem-se a representagdo dos principais componentes de um reator de nitretagdo a

plasma.

Figura 4: Representacéo dos principais componentes de um reator de nitretagdo a plasma.
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O processo de nitretagdo a plasma confere ao metal uma alta dureza superficial, alta
resisténcia ao desgaste, alta resisténcia a fadiga por flexdo alternada, boas propriedades de
deslizamento e alta precisao dimensional (STURLA, 2002). Ainda segundo Sturla (2002) para
definir a temperatura do tratamento de nitretagdo a plasma deve-se levar em consideragdo a
temperatura do revenido aplicada, visto que se recomenda que seja em torno de 30°C abaixo da
temperatura do revenido.

Em seus estudos, Gongalves (2012), analisou trés tipos de acos ferramentas, AIST H13,
AISI H11 e AISI H10 utilizando trés temperaturas diferente (480, 520, ¢ 580°C), trés tempos
diferentes de nitretacdo a plasma (3h30, 6h e 8h30) e trés composi¢des de atmosfera. Diante
desse estudo, a autora observou que quanto maior o tempo, ou a temperatura, ou a concentragao
de nitrogénio na atmosfera gasosa de nitretacdo, maior ¢ a profundidade da camada nitretada.
Outro ponto observado foi que a maxima tensdo residual de compressdo ocorre proximo do
final da camada nitretada. Por outro lado, se a temperatura de nitretagdo for baixa, a maxima
tensdo residual ocorre proximo a superficie, além de formar uma camada de composto.

De acordo com Alves (2001), a nitretacdo a plasma apresenta algumas vantagens em
relagdo aos processos convencionais de nitretagao, sendo elas:

e Baixa temperatura de tratamento, em que ocorre entre 320 e 550 °C.

e Controle da camada, a qual pode ser controlada através das varidveis do processo, como,
tempo de tratamento, quantidade de nitrogénio presente no volume do gas e temperatura
de tratamento.

e Tempo de tratamento inferior aos processos de nitretagdo convencionais, que se deve a
transferéncia mais efetiva de nitrogénio do plasma para a superficie do metal e a
presenca de outras espécies ativas no plasma

e Uniformidade na espessura da camada

e Nitretagcdo de partes da peca, ou seja, as partes da peca que ndo se pretende tratar podem
ser isoladas.

e Mais economia de energia em comparagdo com 0S Processos convencionais, visto que

trabalha em baixa pressao e fluxo de gas muito baixo (<25 sccm).

2.3 Estudos Correlatos

Existem varios trabalhos na linha dos tratamentos criogénicos e nitretagdo a plasma no

aco H13. Gecu (2022), apresentou os efeitos do tratamento criogénico e revenido nas
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caracteristicas microestruturais e tribologicas do aco AISI H13. Neste trabalho as amostras
foram submetidas ao tratamento criogénico sub-zero e ao tratamento criogénico profundo
(DCT), em que foi realizado revenido simples em um grupo de amostras e revenido duplo em
outro. Diante disso, pode-se observar que as amostras com DCT realizado a -196°C
aumentaram a dureza aumentando a quantidade de martensita. Por outro lado, o revenimento
reduziu a dureza devido ao alivio de tensdes. Além disso, ap6s o revenido ocorreu a precipitagao
de carbetos e alguns retidos de austenita transformaram novamente. Verificou-se, também, que
as amostras tratadas com criogenia e revenido apresentaram melhores resultados de resisténcia

ao desgaste devido ao aumento de carbonetos e distribuicao mais fina.

Em seus estudos, Lopes et al. (2023), analisou a influéncia dos tratamentos criogé€nicos
antes do tratamento de pré-revenimento, na microestrutura e nas propriedades mecanicas do
aco ferramenta H13. Esse aco foi submetido ao tratamento criogénico sub-zero em temperatura
de -80°C por um periodo de 24h e pelo tratamento criogénico profundo (DCT) em temperatura
de -185°C por um periodo de 24h entre os processos de endurecimento e pré-revenimento a
650°C por 15 minutos. Em paralelo a isso, algumas amostras do ago forma submetidas apenas
aos tratamentos de t€émpera e pré-revenido. Apds a conclusao dos tratamentos, pode-se verificar
que apos a témpera o ago H13 apresentou a formacgao de cristais finos de martensita em forma
de ripa, enquanto o pré revenido posterior formou uma microestrutura de martensita com ripas
mais largas que o estado temperado. J& os tratamentos sub-zero e DCT auxiliaram na
transformagdo da martensita, bem como o refinamento das ripas de martensita e a precipitacao
de carbonetos grandes e finos dispersos. Além disso, as amostras tratadas criogenicamente
apresentaram melhoras na dureza e aumento na resisténcia ao desgaste entre 17 e 25% em

comparagdo com as amostras expostas apenas ao tratamento de pré-revenido.

Shinde (2019), avaliou em seus estudos a influéncia do tamanho das particulas de
carboneto no desgaste do aco H13 tratado criogenicamente. Nesse trabalho, a témpera foi
realizada a 1020°C, em 6leo, seguido de duplo revenido a 520°C por duas horas. Logo apds, as
amostras foram submetidas ao tratamento criogénico na temperatura de -185°C, variando os
tempos de encharque, sendo eles 8, 12, 16, 20, 24 e 32 horas com taxa de resfriamento de
3°C/min. Apd6s a criogenia € as amostras atingirem a temperatura ambiente, elas foram
aquecidas suavemente a 100°C durante 1 hora para aliviar as tensdes geradas durante o

tratamento.

Com isso, o autor pode verificar que na microestrutura das amostras com criogenia

realizadas até 16h ocorreu um aumento da precipitacdo de carbonetos, € apds esse tempo essa
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precipitagdo diminui. Durante a criogenia o material estd sob agdo de tensdes residuais
compressivas devido ao choque térmico e a transformacgdo da austenita retida em martensita.
Diante disso, a tensao residual compressiva atua como uma forga motriz para a precipitacao de
carbonetos finos. O tratamento de aquecimento apds a criogenia aumenta a precipitacdo de
carbonetos finos com distribuicdo mais homogénea na matriz da martensita temperada. Além
disso, o tamanho médio das particulas de carbonetos aumenta e a dureza diminui para periodos
maiores de 16 horas de criogenia. Dessa forma, o autor conclui que o tamanho das particulas
de carboneto controla a taxa de desgaste até o periodo de 16 horas de criogenia que ¢ atribuido
ao aumento da dureza e densidade do carboneto. Com isso, o aumento da dureza e os carbonetos
de menor tamanho impedem o fluxo de material, reduzindo o desgaste em quase 50% quando

comparado com amostras tratadas com tratamentos térmicos convencionais.

Em seus estudos sobre nitretagdo a plasma, Fernandes (2020) avaliou o desgaste e a
corrosdo do aco H13. O acgo foi austenetizado a 1050° por um periodo de 2h e resfriado em 6leo.
Logo apo6s realizou-se o revenido a 590°C por um periodo de 2 horas e assim, nitretado na
condicdo revenida em trés diferentes temperaturas (450, 550 e 650°C) e pressoes por 5 horas.
A nitretacdo a plasma no aco H13 temperado causa mudangas significativas na microestrutura
e nas propriedades de desgaste e corrosdo. Na temperatura de 450°C a nitretagdo produz uma
zona de difusdo, enquanto a 550 e 650°C produzem uma camada superior de composto na
superficie. Pode-se verificar, também, que quanto maior a temperatura de nitretacdo, menor € a
dureza superficial do material. Com a difra¢do de raios X se observou que o aumento da
temperatura de tratamento causa a diminui¢do na quantidade de E-nitreto, bem como um
aumento no sinal de fase y’-nitreto, CrN e a-Fe. Além disso, o aumento da temperatura de
nitretacdo causa um aumento da resisténcia ao desgaste e resulta uma redug¢do na adesdo nas
faixas de desgaste. Em relacdo a corrosdo a nitretacdo nas temperaturas de 450 e 550°C
proporciona maior passividade, maiores potenciais de corrosdo e menores densidades de

corrente de corrosdo, quando comparado com agos que possuem apenas témpera.

Peng (2022) avaliou o desempenho triboldgico do ago ferramenta H13 nitretado a
plasma em elevadas temperaturas. Em seus resultados pode-se verificar que a camada nitretada
¢ composta pelas fases €-Fe>3N e y’-FesN, em que aumentou a dureza do substrato em 111%.
A amostra nitretada a plasma em temperatura de 800°C apresenta uma redugdo de atrito superior
e resisténcia ao desgaste. O mecanismo de desgaste ¢ o oxidativo, o qual contribui para a

camada protetora resistente ao desgaste.
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3. METODOLOGIA

Nesta secao sdo apresentados os procedimentos realizados para elaboragao do trabalho.
A metodologia utilizada para realizacdo do trabalho foi pesquisa experimental, visto que
segundo GIL (2008), caracteriza-se quando ¢ determinado um objeto de estudo, identificando
as variaveis que sdo capazes de influencié-lo e definindo maneiras de controle e de anélise dos

efeitos que as variaveis produzem no objeto de estudo.

A figura 5 apresenta o fluxograma das etapas de realizagdo do trabalho.

Figura 5: Procedimentos realizados para elaboracao deste trabalho

Corte ¢
Usinagem
das amostias

Fémpern

v y 4

Nitretacho a -
Pavma

inasios \hc:::-n;::wal
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Miscroscopia
Optica

Microdurera

Fonte: Proprio autor.
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3.1. Preparacio das Amostras

Foram usinadas 27 amostras para as dimensdes finais de 55 mm de comprimento e se¢ao
transversal de 10 x 10 mm a partir de uma barra de agco AISI H13 de secdo circular de 5/8”
polegadas conforme a Norma ABNT NBR ISO 148-1:2013, padrdo para o ensaio de impacto
Charpy. Apo6s finalizar os ciclos de tratamentos nas amostras, realizou-se um risco com

ferramenta de cortar vidro na superficie nitretada de todas as amostras, conforme a figura 6.

Figura 6: Dimensdes corpo de prova conforme ABNT NBR ISO 148-1:2013 .
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—

Fonte: proprio autor.

3.1. Tratamentos Térmicos das Amostras

A tabela 3 apresenta as rotas de tratamentos escolhidas para elaboragao deste trabalho

Tabela 3: Rotas de tratamentos realizados.

ROTA TRATAMENTOS REALIZADOS

T/2R Témpera + Duplo Revenido
T/DCT/2R/N Témpera + Criogenia + Duplo Revenido + Nitretacdo
T/R/DCT/N/R Témpera + Revenido + Criogenia + Nitretagdo + Revenido
T/R/DCT/R/N Témpera + Revenido + Criogenia + Revenido + Nitretagdo
T/DCT/N/2R Témpera + Criogenia + Nitretagdo + Duplo Revenido

Fonte: Proprio autor.
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3.1.1. Témpera e Revenido

O proximo passo foi realizar os tratamentos térmicos de témpera e revenido, os quais
foram realizados no laboratorio da UNIPAMPA — Campus Alegrete em um forno da marca INTI,
modelo QR 100-3, conforme a figura 7. Para a realizacdo da témpera, utilizou-se temperatura
de austenitiza¢do de 1030°C com tempo de encharque de 7 minutos e resfriamento em o6leo.
Apos a témpera realizou-se o tratamento de revenimento duplo e simples em algumas rotas,

sendo utilizado temperatura de 500°C com tempo de 2 horas cada e resfriamento ao ar.

Figura 7: Forno utilizado para témpera e revenido

Fonte: Proprio autor.

3.1.2. Tratamento Criogénico

A proxima etapa foi submeter as amostras ao tratamento criogénico, o qual foi realizado
no Laboratorio de Metalografia da Unipampa — Campus Alegrete. Este tratamento foi realizado
através da imersdo de um protétipo de cépsula de PVC e poliuretano em um tanque de
nitrogénio liquido, conforme a figura 8. As amostras submetidas ao tratamento criogénico
foram inseridas dentro da c4psula, com o objetivo de obter uma taxa de resfriamento mais lenta.
A taxa de resfriamento utilizada foi 0,5°C/min e a temperatura da criogenia foi -180°C por 24
horas. Apds esse periodo a capsula foi lentamente removida do tanque de nitrogénio liquido até

a temperatura ambiente respeitando a taxa de 0,5°C/min.
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Figura 8: Equipamento utilizado para realizag@o da criogenia
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Fonte: Proprio autor.

3.1.3 . Nitretacdo a Plasma

A nitretacdo a plasma foi realizada no laboratério da UFRGS utilizando o equipamento
ilustrado na figura 9. A nitretacdo foi feita em duas corridas com 10 amostras cada e
primeiramente, fez-se a evacuacdo da camara até a pressao de 0,0044 mbar e logo ap6s ocorreu
a injecao da mistura gasosa de 200 sccm de H2 e Ar para aquecimento e sputtering a 1 mbar.
Feito isso, acionou-se a fonte de poténcia que desencadeou a descarga de plasma com aumento
de tensdo e pressdo gradual até chegar nos parametros de 400°C e 3 mbar. A etapa de sputtering
ocorreu durante 20 minutos nestas condi¢des. Na sequéncia realizou-se a troca dos gases para
a mistura de tratamento de 80 sccm de N2, 320 sccm de H2 em 3 mbar. A mistura gasosa foi
mantida em fluxo na camara na pressdo de 3 mbar e a poténcia elétrica foi ajustada
gradualmente até chegar na temperatura de tratamento de 440°C, permanecendo por 90 minutos

com a temperatura estavel. Finalmente, as amostras resfriaram em vécuo.
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Figura 9: Camara utilizada para nitretagdo a plasma.

Fonte: Proprio autor.

3.2 Ensaios Mecanicos

Os ensaios mecanicos realizados foram dureza, microdureza, ensaio de impacto Charpy
e desgaste, realizados na Unipampa — Campus Alegrete, exceto o ensaio de impacto Charpy, o
qual foi feito na URI — Campus Santo Angelo. As medi¢des de dureza HRC foram realizadas
apods cada tratamento térmico com cinco medigdes em cada etapa, utilizado um durdmetro da

marca Beijing TIME High Technology, modelo TH500, conforme figura 10.

Figura 10: Imagem do Durémetro utilizado no Trabalho

Fonte: Proprio autor.

Similar ao ensaio de dureza, o ensaio de microdureza foi realizado em cada etapa dos
tratamentos térmicos feitos nos corpos de prova para todas as rotas. A figura 11 apresenta o
equipamento utilizado para medir a microdureza, o qual foi um microdurdmetro da marca

Buehler, modelo Micromet 6010, utilizando pré-carga de 500 gramas e escala Vickers
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Figura 11: Imagem do Micr?durémetro utilizado no trabalho
Al |

Fonte: Proprio autor.
O ensaio Charpy foi realizado para avaliar a tenacidade das amostras que foram usinadas
para dimensdes 10x10 mm x 55 mm de comprimento. O equipamento utilizado no ensaio foi o

RMU Testing Equipment com martelo de 300J, conforme a Figura 12.

Figura 12: Equipamento para ensaio de Impacto Charpy utilizado no trabalho.

Fonte: Proprio autor.

O ensaio de desgaste foi realizado no laboratorio de metalografia da Unipampa, Campus
Alegrete utilizando o equipamento Phoenix Tribology, modelo TE 53 SLIM (fig. 13). Nesse
ensaio se utiliza o principio do bloco sobre o anel, que consiste em posicionar a amostra sobre
um disco em que ¢ fixado a lixa. Na extremidade da haste do equipamento, se adiciona uma

massa de modo a aplicar a forca na amostra.
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Figura 13: Equipamento para ensaio de desgaste utilizado no trabalho

Fonte: Proprio autor.

Para a realizacdo do ensaio, as amostras foram cortadas no comprimento de 12,7 mm.
Optou-se em fazer o desgaste tanto na superficie nitretada, quanto na superficie sem nitretagao,
variando apenas os ciclos. Os parametros utilizados para realizar o desgaste na camada nitretada
da amostra foram: disco com didmetro de 60 mm com face de contato revestida com lixa de
granulometria de 320 grios/pol?, rotagdo de 50 rpm, carga de 1kg e niimero de ciclos igual a
100. Nas outras trés faces em que ndo havia nitretagdo, variou-se apenas os ciclos, sendo eles:
100, 200 e 300 ciclos.

Para determinar a perda de massa das amostras, utilizou-se uma balanca de precisao da
marca Marte modelo AY 220 (fig 14), com resolugdo de 0,001g, verificando a massa das
amostras antes e apos o ensaio e assim, utilizando a Equa¢ao 1 pode-se avaliar o desgaste das

amostras.

m; mf
Perda de Massa = —x100

ml
Onde:
m; = massa inicial

my = massa final
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Figura 14: Balanga de precisdo utilizada no trabalho

Fonte: Proprio autor.

3.3 Analise Microestrutural

Para analisar a microestrutura do ago AISI H13 adotado no trabalho, foi utilizado a

microscopia optica (MO).

3.3.1 Microscopia optica

Através da andlise da microscopia Optica, pode-se avaliar a microestrutura do aco H13
submetido aos tratamentos térmicos convencionais combinados com a criogenia e nitretagdo a
plasma. Para realizar essa andlise as amostras foram cortadas e embutidas em baquelite e apds,
passou pelo processo de lixamento com lixas de granulometria: 120, 220, 320, 400, 600, 1200,
2000, 2500 graos/pol® e polido em pasta diamantada de 9um e 3pm. O préximo passo foi
realizar o ataque quimico utilizando Nital 3% por um periodo de 30 segundos. A andlise da

microestrutura foi realizada no microscépio Optico da marca Kontrol modelo IM713.

3.4 Tensdes Residuais
Para verificar as tensdes residuais presentes nas amostras, utilizou-se o método de
difracdo de raios X em que o modo de inclinagdo ¢ lateral (tensdo transversal) e o calculo de

tensdes é feito a partir do método sen?y. O ensaio foi realizado no laboratério da UFRGS



utilizando o equipamento de medi¢do GE — Seifert Charon XRD M — Research Edition,

conforme figura 15.

Figura 15 Equipamento para medig@o de tensdes residuais

Fonte: proprio autor

Os parametros utilizados no procedimento experimental foram:
e Elemento do tubo de raios-X: Cr
e Comprimento de onda k-a: 2,2897 A
e Tensdo no tubo: 30 kV
e Corrente: 30 mA
e Detector: Meteor 1D
e Angulos PSI utilizados: -60°até 60°, Chi (y) = 11 passos.
e Tempo de escaneamento: 5 segundos
e Passo: 0,2°
e Colimador: 2mm
e Pico de difragdo utilizado: o-Fe: {2 1 1} {h k 1} 2-Angulo teta [156,08°]
e Variacdo do angulo de difragdo: [147° -166°]
e 1/2S,:5.810%10-6 MPa!
e -S;:1.270*10-6 Mpa™
e Moddulo de Young: 220.264*10° MPa

e (Coeficiente de Poisson:0,280
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4. RESULTADOS E DISCUSSOES
Nesta se¢do, sera discutido e apresentado os resultados obtidos a partir dos ensaios

mecanicos € a analise microestrutural.

4.1. Ensaio de Dureza

Para o ensaio de dureza foram realizadas 5 medi¢des de dureza para cada amostra. Para
poder verificar o comportamento da dureza, realizou-se as medigdes em cada etapa dos
tratamentos. A tabela 4 apresenta os valores médios da dureza para cada etapa de tratamento

em todas as rotas.

Tabela 4: Resultados evolugdo da dureza em HRC.

"REALIZADOS DUREZA - HRC
TR 5‘{7 532,532
TICI2RIN - 4T36 TS/E&T T/E5>20’242R T/DEZ'I:;ZZR/N
T/R/C/N/R 54T34 52{54 T/;/%:T T/Rslggg/N T/R/EI)DZC,)(;IZN/R
T/RIC/RIN 54T44 52{54 T/F;é[,)ArCT T/RSI?IjD,fA:I'/R T/R/[;ZC,;IJ'/R/N
TICIN/2R - 3T46 TE)/E:%T T/%%TS/N T/DCSI,/é\IIZR

Fonte: préprio autor
Ao analisar a tabela 4, pode-se observar que os maiores valores de dureza do ago H13
ocorreram quando o tratamento criogénico foi realizado entre a témpera e o revenido e entre
dois revenido. Para a nitretagdo a plasma ndo se observou um aumento da dureza do material.
Este fato pode ser explicado devido a camada extremamente fina resultante da nitretagdo, que
¢ perfurada pelo identador durante aplicacao da carga de 150 Kg.
Na tabela 5 sdo apresentados os valores de dureza média com o desvio padrao para cada

rota de tratamento térmico.

Tabela 5: Resultado Ensaio de Dureza

- DESVIO | COEFICIENTE DE | AUMENTO DE DUREZA
ROTA | MEDIA DUREZA (HRC) PADRAO | VARIACAO (%) EM RELACAO A T/2R
T/2R 53,63 0,612 1,14

T/C/2RIN 52,72 0,409 0,78 -1,70

T/RICIN/R 52,04 0,713 1,37 -2,97

T/RICIRIN 52,9 0,6 1,13 -1,36

T/C/N/2R 51,6 0,632 1,22 -3,79

Ap0s a realizagdo completa dos tratamentos térmicos, ndo se verificou um aumento

Fonte: proprio autor.
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significativo na dureza do aco quando comparado com os tratamentos convencionais de t€émpera
e duplo revenido. Pelo fato do aumento da dureza estar relacionado a transformagao da austenita
retida em martensita, este resultado j4 era esperado, visto que devido a composi¢do quimica do
aco AISI H13 a quantidade de austenita retida ¢ baixa e assim, ndo causando grande influéncia
na dureza. Além disso, como o aco H13 possui baixa concentracdo de carbono, o processo de
criogenia ndo forma grandes quantidades de carbonetos, e assim, a variagdo da dureza € pequena.

A figura 15 apresenta os valores da tabela 5 em forma de grafico.

Figura 16: Resultado Teste de dureza
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T/2R T/C/2R/N T/R/C/N/R T/R/C/R/N T/C/N/2R
Tratamentos Realizados

Média Dureza (HRC)

Fonte: proprio autor.

Conforme a Figura 16 ¢ a Tabela 5 pode-se verificar que as amostras submetidas ao
DCT entre a témpera e o duplo revenido apresentaram menor desvio padrdo, que indica que a
microestrutura do material ¢ mais homogénea. Além disso, as amostras que possuem tratamento
criogénico e nitretagdo a plasma no final do ciclo, apresentam uma taxa de variagdo menor

quando comparadas com T/2R.

4.2. Ensaio de Microdureza

Para o ensaio de microdureza foram realizadas 5 medicdes para cada amostra. A tabela

6 apresenta os valores médios da microdureza para cada etapa de tratamento em todas as rotas.



Tabela 6: Resultados evolugdo da microdureza HV s
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TRATAMENTOS MICRODUREZA — HVs
REALIZADOS
TI2R L A
522,72 536,55
TICIRIN T T/IDCT T/IDCT/2R T/DCT/2R/IN
525,74 538,2 531,19 1165,06
TRICINIR T TIR T/R/IDCT T/RIDCT/IN | T/R/DCT/N/R
540,82 547,74 554,16 1152,07 1182,19
TRICIRIN T TIR T/R/IDCT T/RIDCT/R | T/RIDCT/RIN
543,07 538,72 569,93 552.9 1185,84
TICINIR T T/DCT T/DCT/N T/DCT/N/2R
539,96 544,91 1168,54 1178,88

Fonte: proprio autor

Ao analisar a tabela 6 pode-se observar a evolugao da microdureza em cada tratamento
do ago H13. E possivel verificar que o tratamento criogénico contribui para o aumento da
microdureza, entretanto, ¢ o tratamento superficial de nitretagdo a plasma que apresenta um
ganho significativo na microdureza do material.

A tabela 7 apresenta os valores médios de microdureza para todas as rotas de tratamento

Tabela 7: Resultado Ensaio de Microdureza HV 5

MEDIA MICRODUREZA | DESVIO COEFICIENTE DE AUMENTO DE DUREZA
ROTA . o o T
(VICKERS) PADRAO VARIACAO (%) EM RELACAO A T/2R
T/2R 536,55 12,26 2,28
T/C/2R/N 1165,06 2,71 0,23 117,14
T/R/C/N/R 1182,19 2,3 0,19 120,33
T/R/C/R/N 1185,84 9,6 0,81 121,01
T/C/N/2R 1168,54 6,58 0,56 117,79

Fonte: proprio autor.

Ao analisar a tabela 6, pode-se perceber que as amostras que possuem nitretagcao
apresentam um ganho significativo de microdureza, destacando-se a rota T/R/C/R/N com o
maior ganho de microdureza. Além disso, observa-se que o desvio padrdo e o coeficiente de
varia¢ao dessas amostras ¢ menor quando comparado com a rota de T/2R.

A figura 17 apresenta os resultados em forma de grafico.
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Figura 17: Resultado Ensaio de Microdureza.
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Fonte: proprio autor.

Ao analisar o a figura 17 pode-se verificar que as amostras com nitretagdo ficaram com
valores proximos de microdureza. A partir disso, as rotas em que a criogenia foi realizada entre
os revenidos e a nitretacao no final, apresentaram maior microdureza com um aumento de 120%
a 121% quando comparado com a rota de T/2R. No processo de nitretacdo, o material ¢é
recoberto por uma camada de revestimento superficial que esta atribuido a esse aumento
significativo da microdureza. Além disso, outro fator que influencia no aumento da microdureza
¢ o tratamento criogénico, visto que as amostras ndo sdo tratadas com criogenia contém
austenita retida em sua microestrutura. Conforme ZHOU et al. (2018), o aumento da
microdureza a partir do tratamento criogénico ¢ efeito do aumento da tensdo residual

compressiva do material.

4.3. Ensaio de Impacto Charpy

Como algumas amostras apresentaram um valor de energia absorvida muito baixa ou
muito alta em relagdo as demais amostras da mesma rota, optou-se em eliminar o maior e o
menor resultado de cada rota para melhorar a analise dos resultados. Os resultados obtidos para
o ensaio de impacto Charpy estao expressos na tabela 8, apresentando a média e o desvio padrao

da energia absorvida em cada rota.
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Tabela 8: Resultados Ensaio de Impacto Charpy.

TAXA DE
ROTA MEDIA (kgf.m) | DESVIO PADRAO | VARIACAO AUMEA\'JSOO';\E/IED'\ERG'A
(%)
T/2R 29,98 1,06 3,53
T/C/I2RIN 9,35 4,23 45,26 -68,82
T/RICIN/IR 6,29 2,64 42,05 -79,02
T/RICIR/IN 14,92 8,58 57,47 -50,23
T/CIN/2R 7,72 0,16 2,02 -74,26

Fonte: proprio autor

Analisando os resultados da tabela 8, observa-se que a rota com T/2R apresentou valores
elevados de energia absorvida. Um fator que pode ter influenciado no resultado da tenacidade
desta rota ¢ a inexisténcia do entalhe, apenas o risco feito com ferramenta marcadora de vidro.
Diante disso, a partir da tabela 8 pode-se verificar que apds a rota com os tratamentos
convencionas de T/2R, as rotas T/C/2R/N e T/R/C/R/N, as quais a nitretagdo a plasma foi
realizada no final dos ciclos, apresentaram os maiores valores de tenacidade, especialmente a
amostra em que os ciclos de revenido foram realizados entre a criogenia.

De acordo com Nucci (2022), a nitretagdo a plasma pode influenciar na tenacidade do
material, dependendo das condi¢des utilizadas na nitretacdo. Durante esse processo, ocorre a
formag¢ao de uma camada de nitretos de ferro que podem aumentar a dureza e a resisténcia ao
desgaste do material, porém, em alguns casos, pode diminuir a tenacidade do material pelo fato
de que a formagao da camada de nitretos pode resultar no aumento da fragilidade do material.

Os resultados obtidos nos sugerem que a nitretacao a plasma combinada com a criogenia
reduziram a tenacidade do aco H13 quando comparado com a rota T/2R. Essa reducdao pode
estar relacionada a nitretagdo a plasma, visto que esse tratamento resulta em uma camada
superficial com alta dureza que ocasiona maior fragilidade. Entretanto, a combinagdo desses
dois tratamentos melhora a resisténcia ao desgaste do H13 devido a transformagao completa da
austenita retida em martensita no tratamento criogénico e pelo aumento da dureza superficial
causada pela nitretacdo a plasma.

Na figura 18 os resultados obtidos no ensaio de impacto charpy sdo apresentados em

formato grafico.
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Figura 18: Resultados Ensaio de Impacto Charpy.
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Fonte: préprio autor.

Comparando os resultados da tenacidade com os resultados da dureza, pode-se verificar
que o aumento da tenacidade esta relacionado ao aumento da dureza do material, visto que no
ensaio de dureza as rotas em que a nitretacao a plasma foi realizada no final da sequéncia de
tratamentos apresentaram as maiores durezas, resultado esse que pode ser observado para a
tenacidade. Contudo, as rotas em que a nitretacdo a plasma foi realizada no final do ciclo de
tratamentos apresentaram um maior desvio padrdo, dificultando afirmar sobre a melhora da
tenacidade.

A partir da analise da figura 18, pode-se verificar que a rota T/C/N/2R ndo apresentou o
maior valor para a absor¢ao de energia, entretanto, observa-se um menor desvio padrdo e menor
taxa de variacdo, aproximadamente 2%, quando comparado com as demais rotas de tratamento
realizadas. Essa menor variacdo pode estar relacionada com a realizagdo do duplo revenido
apos a nitretagdo a plasma, visto que o revenido permite aliviar as tensoes residuais e estabilizar

a camada nitretada, equilibrando assim a tenacidade do ago.

4.4. Ensaio de Desgaste
Na tabela 9 estdo expostos os valores médios em porcentagem de perda de massa, desvio
padrdo e a taxa de variagdo para o ensaio de desgaste realizado na face com nitretacdo a plasma

utilizando lixa com granulometria de 320 grios/pol>.
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Tabela 9 - Resultado do Ensaio de Desgaste

ROTA MEDIA PERDA DESVIO V-I:B'\AI\?)I(QQ[,)EI\EO AUMENTO DE RESISTENCIA
DE MASSA (%) | PADRAO (%) AO DESGASTE
T/2R 0,0365 0,00300 8,22
T/CI2RIN 0,0112 0,00253 22,57 69,29
T/RICIN/R 0,0143 0,00150 10,53 60,96
T/R/ICIR/N 0,0128 0,00465 36,44 65,07
T/CIN/2R 0,0175 0,00265 15,12 52,05

Fonte: proprio autor

Ao analisar a tabela 9, pode-se perceber que os resultados obtidos no ensaio de desgaste
evidenciam um aumento na resisténcia ao desgaste nas rotas tratadas com criogenia e nitretagao
a plasma. Entretanto, as rotas em que a nitretacdo a plasma foi realizada no final da sequéncia
de tratamentos apresentou os melhores resultados. A rota T/C/2R/N e a rota T/R/C/R/N
apresentaram um aumento de 69,29% e 65,07 %, respectivamente na resisténcia ao desgaste

quando compara com a rota de T/2R.

A partir da figura 19 é possivel observar em forma de grafico a influéncia dos
tratamentos de criogenia e nitretacdo a plasma no comportamento do aco H13 no ensaio de

desgaste variando a sequéncia de realizagdo dos tratamentos.

Figura 19 - Ensaio de Desgaste
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Fonte: proprio autor
Analisando a tabela, pode-se perceber que a rota T/2R apresentou uma redugdo
expressiva de massa quando comparada com as amostras tratadas criogenicamente € com
nitretacdo a plasma. Esse desgaste acentuado pode estar atrelado a presencga de carbonetos mais

grosseiros e a presenca de austenita retida.
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Com a criogenia, o material obtém uma microestrutura mais refinada e homogénea
devido a transformacdo completa da austenita retida em martensita. Essa microestrutura mais
refinada melhora a resisténcia ao desgaste do material. Ja a nitretagdo forma uma camada de
nitretos de ferro na superficie do aco com alta dureza, contribuindo para o aumento da

resisténcia ao desgaste.

Diante disso, pode-se verificar que a rota em que a criogenia foi realizada antes do
revenido e a nitreta¢do a plasma no final do ciclo de tratamentos apresentou o melhor resultado
para o desgaste. Isso vai de acordo com os estudos realizados por Yun.et.al (1998) em que
sugeriram que a eficiéncia do tratamento criogénico ¢ maior quando realizado antes do revenido.
Por fim, a nitretacdo a plasma cria uma dura camada de nitretos de ferro que protege a superficie

do material contra agentes que causam o desgaste.

Com isso, a combinagdo entre a criogenia € a nitretacao a plasma resulta em um material
com maior resisténcia ao desgaste, reduzindo a perda de massa e assim, proporcionando uma

maior vida 1til & ferramenta em condi¢des severas de desgaste no trabalho.

4.5. Tensoes Residuais
A tabela 10 apresenta os resultados das medigdes de tensoes residuais realizadas nas

amostras de cada rota de tratamentos.

Tabela 10 - Resultado das Tensdes Residuais

ROTA TENSAO RESIDUAL | VARIAGAO PERCENTUAL
(MPa) (%)
T/2R -488 40
T/CI2RIN -1328,70 +172,05
T/RICIN/R -163,50 -66,52
T/RICIRIN -1304,60 +167,12
T/CIN/2R -96,40 -80,26

Fonte: proprio autor.

A partir da tabela 10 pode-se observar que as rotas em que a nitretacdo a plasma foi
realizada no final dos ciclos de tratamento apresentaram os melhores resultados para as tensoes.
A rota T/C/2R/N apresentou tensodes de -1328,7 MPa, que representa um ganho de 172% em
tensdes compressivas quando comparada com a rota de T/2R, e a rota T/R/C/R/N apresentou

um aumento de 167% na tensdo residual compressiva.

A figura 20 apresenta os resultados das tensoes residuais em formato gréafico.
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Figura 20 - Resultado das Tensdes Residuais
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De acordo com a figura 20, pode-se observar que houve um aumento das tensdes
residuais compressivas na superficie das rotas em que a nitretagao a plasma foi realizada no
final. Esse aumento ocorre devido a mudanga na microestrutura do ago que acontece durante a
nitretagdo com a difusdo de nitrogénio e a formagdo de uma camada de nitretos de ferro. Diante

disso, essas tensdes compressivas contribuem para melhorar a resisténcia ao desgaste e a fadiga.

Pode-se notar, também, que a realiza¢do do revenido apds a nitreta¢do a plasma nao traz
resultados positivos quanto ao aumento das tensdes residuais compressivas. A rota T/R/C/N/R
e T/C/N/2R reduziram 66,52% e 80,26 % respectivamente quando comparado com a rota T/2R.
Durante o tratamento de revenimento os atomos se movimentam em virtude do aquecimento
do material que ocorre em temperaturas intermedirias. A partir disso, com o resfriamento lento
que ocorre posteriormente, a estrutura cristalina do aco se ajusta fazendo com que as tensoes
residuais sejam aliviadas. Nota-se que a rota T/C/N/2R apresentou a maior reducao nas tensoes
residuais compressivas em razdo da realizagdo do duplo revenido no final do ciclo de

tratamentos.

Ao comparar as tensdes residuais com a resisténcia ao desgaste do aco H13, pode-se
verificar que as amostras em que a nitretacdo a plasma foi realizada no final apresentaram
maiores tensoes residuais compressivas e melhores resultados na resisténcia ao desgaste. Essa
relacdo ocorre porque que as tensdes residuais compressivas dificultam a propagacao de trincas

e assim, reduzir o desgaste da superficie. J4 as tensdes residuais trativas facilitam o surgimento
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e propagacao de trincas que deixam o material mais suscetivel ao desgaste.

De acordo com Garzén; Tschiptschin (2005), as tensdes residuais compressivas tém
efeito benéfico na tenacidade do material. Isso ocorre visto que as tensdes compressivas atuam
de forma a comprimir a camada superficial do material e assim, retardar a propagagdo de
possiveis trincas. Essa relacdo pode ser verificada nos resultados do trabalho, em que as
amostras que a nitretagdo a plasma foi realizada no final apresentaram maiores tensoes residuais
compressivas € maior absor¢do de energia quando comparada com as amostras com revenido

no final dos ciclos de tratamento.

4.5. Analise de Fases

A figura 21 apresenta a analise de fases das rotas utilizadas para a realizagao do trabalho.
Para a rota T/2R ¢ possivel observar os picos que se referem ao Fe-a (martensita revenida).

Nota-se que para alguns pontos possui um afinamento que se deve ao alivio de tensdes.

Figura 21 — Analise de Fases
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Para as amostras em que o revenimento foi aplicado no final dos ciclos de tratamento, observa-
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se a presenga de picos de Fex 3N — € e FesN — vy’ formadas durante o processo de nitretacdo que
caracterizam a formacao da camada branca. J4 nas amostras em que a nitretagcdo a plasma foi
realizada no final, nota-se a presenca de nitretos de ferro Fe;.3N. Em seus estudos, Junior (2003),
verifica que quando o tratamento de nitretacdo a plasma ¢ realizado com 20% de N na mistura

gasosa, a precipitacdo de nitretos de ferro inicia antes de uma hora para o aco H13.

4.6. Analise Microestrutural
Nesta secao sera apresentado o comportamento da microestrutura do ago H13 submetido
a tratamentos térmicos de témpera e revenido, criogenia e nitretacdo a plasma. A partir da

microestrutura, ¢ possivel analisar a camada nitretada e as fases presente no material.

4.5.1 Microscopia Optica

Na figura 22 e 23 ¢ possivel analisar a microestrutura do ago AISI H13 com tratamento
térmico de témpera e duplo revenido. E possivel observar a presenga da martensita revenida,
entretanto a precipitacdo de carbonetos nao foi verificada. Além disso, ndo foi possivel verificar

com clareza os contornos de grao.

Figura 22 - Microscopia Optica AISI H13: T/2R - 400X. Ataque Nital 3%.
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I3

Figura 23 - Microscopia Optica AISI H13: T/2R - 1000X. Ataque Nital 3%.
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Figura 25 - Microscopia Optica AISI H13: T/C/2R/N - 1000X. Ataque Nital 3%.
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Figura 27 - Microscopia Optica AISI H13: T/R/C/N/R - 1000X. Ataque Nital 3%.
R

Fonte: proprio autor

Figura 28 - Microscopia Optica AISI H13: T/R/C/R/N - 400X. Ataque Nital 3%.

Fonte: proprio autor
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Figura 29 - Microscopia Optica AISI H13: T/R/C/R/N - 1000X. Ataque Nital 3%.

Fonte: proprio autor

Figura 30 - Microscopia Optica AISI H13: T/C/N/2R - 400X. Ataque Nital 3%.
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Fonte: proprio autor
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Figura 31 - Microscopia Optica AISI H13: T/C/N/2R - 1000X. Ataque Nital 3%.

Fonte: proprio autor

Ao analisar as amostras com criogenia e nitretagcdo a plasma, ndo pode-se observar com
clareza um refino da microestrutura quando comparada com a rota T/2R. Além disso, ndo foi
possivel verificar a austenita retida devido ao baixo teor de carbono do ago H13 e assim, com
a aplicagdo da criogenia, a austenita retida presente se transforma em martensita.

As figuras 26 e 30 apresentam a microestrutura das amostras com T/R/C/N/R e
T/C/N/2R, respectivamente, em que se pode verificar a presenga da camada branca na superficie.
A camada branca ¢ composta principalmente por nitretos de ferro que fornecem uma superficie
dura e fragil para o material, facilitando a descamagdo e o trincamento. Dessa forma, observa-
se que essa camada pode ser responsavel pela reducao da tenacidade obtida para essas rotas de
tratamento, visto que contribui para a fragilidade do material. Conforme Gontijo et al. (2004),
a espessura da camada branca varia de acordo com o tempo de nitretacdo, sendo essa camada
composta por uma camada fina de €-Fez3N sobre uma camada mais espessa de y’-FesN.

Além disso, nas rotas em que o revenido foi realizado no final dos ciclos de tratamento,
ndo foi possivel observar a presenga de alguns nitretos precipitados. Em seus estudos, Ferreira
(2001) conclui que a precipitagao de nitretos € diretamente influenciada pelo teor de nitrogénio
na mistura gasosa. De acordo com Zagonel et al. (2006) realizando a nitretagdo a plasma no
aco H13 em temperaturas intermedidrias, proximas de 420°C, o nitrogénio promove a
precipitagdo de nitreto metalico nos limites dos graos, e assim, a dureza do ago ¢ aumentada

moderadamente.
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Nas rotas em que a nitretagdo a plasma foi realizada no final dos ciclos de tratamento
ndo foi possivel verificar a presenga da camada branca. Na figura 24 pode-se verificar que a
zona de difusao nao ficou bem definida. Ja na figura 28 a zona de difusdo pode ser observada,
entretanto apresenta-se com uma distribuicdo nao uniforme, diferente das rotas em que o
revenido foi realizado no final dos ciclos de tratamento que apresentaram a zona de difusao
com distribui¢do uniforme. Para as rotas em que a zona de difusdo ficou bem distribuida, pode-

se verificar que a espessura da camada nitretada foi de aproximadamente 100 um.
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5. CONCLUSOES

A partir desse trabalho, pode-se verificar que a aplicagdo dos tratamentos convencionais
em conjunto com a criogenia e nitretacdo a plasma apresentam uma excelente opcdo para
melhorar propriedades mecanicas e triboldgicas do aco ferramenta AISI H13. Os resultados
obtidos nas rotas com tratamento criogénico e nitretacdo a plasma foram comparados a rota de
tratamentos convencionais de t€mpera e duplo revenido. Diante disso, pode-se realizar algumas

conclusdes sobre as propriedades do material.

e No ensaio de dureza pode-se verificar que a rota que apresentou a melhor média, depois
dos tratamentos convencionais foi a rota T/R/C/R/N. Entretanto, como o ago H13 possui
baixa concentracdo de carbono, o processo de criogenia ndo causa grandes mudangas
na dureza. Além disso, pode-se constatar que a nitretacdo a plasma nao tem influéncia

na dureza do material e sim na microdureza.

e Arota em que o tratamento criogénico foi realizado entre a témpera e o duplo revenido
apresentou menor desvio padrao no resultado de dureza, indicando assim, um material

com microestrutura mais homogénea.

e Para o ensaio de microdureza, a rota T/R/C/R/N apresentou um aumento de 121%

quando comparado com a rota T/R.

e Todas as rotas com nitretagdo a plasma foi realizada apresentaram aumento da

microdureza.

e No ensaio de impacto Charpy, a rota T/R/C/R/N apresentou a maior média de absorc¢ao
de energia logo apds a rota T/2R, entretanto, apresentou maior desvio padrao e taxa de

variagao.

e Os resultados obtidos no ensaio de desgaste evidenciaram um aumento da resisténcia ao

desgaste em todas as rotas com criogenia e nitretagdo a plasma.

e As rotas em que a nitretagdo a plasma foi realizada no final apresentaram o maior

aumento na resisténcia ao desgaste quando comparado com a rota T/2R.

e Namedicdo das tensdes residuais, as rotas em que a nitretagao a plasma foi realizada no
final apresentou o maior ganho de tensdes compressivas. As rotas T/C/2R/N e
T/R/C/R/N tiveram um aumento nas tensdes compressivas de 172 e 167%,

respectivamente, em comparagao com a rota T/2R.
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e Nas rotas em que o revenido foi realizado no final dos ciclos de tratamento pode-se
verificar a presenca da camada branca, a qual ¢ formada por nitretos que aumentam a

dureza superficial e a fragilidade a superficie do material, reduzindo a tenacidade.
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