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RESUMO

O aco ferramenta para trabalho a quente AISI H13 é o mais utilizado para a confecgdo de
moldes para injecao de aluminio. Diversos estudos ja foram feitos para aumentar a vida util da
ferramenta. Um método bastante promissor ¢ o tratamento duplex, onde o molde ¢ submetido
a um tratamento térmico, a uma nitretacdo e a deposicao de um filme. O presente trabalho
utilizou o revestimento de nitreto de titdnio aluminio (TiAIN). Comparou-se a influéncia da
espessura da camada nitretada tedrica (de 30um, 60um e 90um) e do filme de TiAIN
(espessura teorica de 3,5um e 8um). Foram feitas amostras com as combinagdes entre estes
dois parametros, sendo também preparadas amostras sem o revestimento. Foi utilizada a
nitretacdo gasosa com amoénia (NHs). O filme do revestimento foi depositado através da
técnica de PVD (Physical Vapor Deposition - deposigao fisica de vapor). Foram feitos ensaios
de composicao quimica, rugosidade, coeficiente de atrito, taxa de desgaste, perfil de dureza,
nanodureza, microscopia Otica e eletronica e difratometria de raio-X. Os resultados de raio-X
mostraram a presenca dos elementos Fe, FeCr,O4, Fe;N e FesuN em todas as amostras. O
resultado do EDS indicou que a formulagao estequiométrica do filme estudado era Tip;AlosN.
As imagens de MEV indicaram que o filme estudado apresentou boa aderéncia e era de
camada Unica. O ensaio de taxa de desgaste indicou que as amostras revestidas com o filme de
TiAIN sofreram um desgaste menor do que as amostras sem revestimento.

Palavras-chave: Aco H13. Tratamento duplex. TiAIN. Propriedades mecanicas. Propriedades

tribologicas.



ABSTRACT

The hot-work steel AISI H13 is the most used to make molds in aluminum injection. Many
studies have been made to increase its lifetime. One promising method is the duplex
treatment, where the mold is submitted to a heat treatment, nitriding and coating deposition.
The current work uses the titanium aluminum nitride (TiAIN). The influence of the nitrated
layer thickness (30pum, 60pum and 90um) and the TiAIN coating thickness (3.5um e 8um) was
compared. Samples were made with the combination of these two parameters, with some
samples being prepared without the coating for comparison. It was used the nitriding gas
method whit ammonia (NHs). The coating film was deposed by the PVD technique (Physical
Vapor Deposition). The tests that were made: chemical composition, roughness, coefficient of
friction, wear rate, microhardness, nanohardness, optical and electronic microscopy and X-ray
diffraction. The X-ray results showed the presence of Fe, FeCr,Os, Fe,N e FesN in all
samples. The EDS result showed that the stoichiometric composition of the coating was
Tip7AlosN. The MEV images indicated that the coating had a good adhesion and was
monolayer. The wear rate indicated that the samples with the TiAIN coating had a minor wear
than the samples without coating.

Keywords: H13 steel. Duplex treatment. TiAIN. Mechanical properties. Tribological

properties.
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1 INTRODUCAO

O processo de injecdo de aluminio € caracterizado por uma alta exigéncia de
desempenho de suas matrizes e moldes. A submissdo a ciclos de trabalho sob alta temperatura
faz com que haja um elevado desgaste das matrizes ¢ moldes. Isto tem impulsionando
pesquisas no sentido de minimizar esta fadiga térmica.

Um dos agos mais utilizados para a confec¢do destes moldes ¢ o AISI H13, um aco
ferramenta para trabalho a quente que, apesar de possuir uma boa resisténcia a choques
térmicos, poderia beneficiar-se de tratamentos que prolonguem a sua vida ttil.

As solugdes que foram adotadas, ao longo do tempo, para aumentar as propriedades
deste aco incluem o tratamento térmico, a nitretagdo, e por fim o revestimento com filme.
Mais recentemente passou-se a estudar a combinagdo destas técnicas em um sO processo,
através do tratamento duplex.

O tratamento térmico ¢ a submissdo do aco a témpera e ao revenimento para que haja
uma modificagdo de sua estrutura, em condi¢des controladas de temperatura, tempo,
atmosfera e resfriamento. Assim diversas propriedades sao melhoradas, tais como a dureza, a
usinabilidade, a resisténcia ao desgaste e a corrosao.

A nitretagdo, por sua vez, consiste na aplicagdo de nitrogénio na estrutura do aco,
fazendo com que haja uma alteragdo em sua composi¢do quimica e em sua microestrutura,
principalmente pela formacdo de nitretos em sua superficie. Com isto hd um aumento das
propriedades de dureza superficial, resisténcia ao desgaste, a fadiga e a corrosao.

O revestimento por filme consiste na aplicagdo de uma camada fina de material
ceramico para que a superficie do aco tenha suas propriedades tribologicas melhoradas.
Através deste processo busca-se o aumento da resisténcia ao desgaste da superficie do molde,
bem como a diminui¢ao de seu coeficiente de atrito. As caracteristicas quimicas da superficie
do aco também sdo alteradas, diminuindo-se o efeito de formacdo de ligas intermetdlicas e
aumentando-se a resisténcia a oxidacao.

Entretanto, o tratamento com apenas revestimento por filme encontrava limitagdes
decorrentes de caracteristicas do substrato. Desenvolveu-se, entdo, o tratamento duplex. Desta

forma o revestimento por filme ¢ feito sobre uma camada tratada termoquimicamente, de
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forma a garantir um substrato resistente e tenaz para suportar o ciclo térmico e os impactos da
inje¢do do aluminio.

O revestimento pode ser feito por diversos materiais ceramicos, sendo que o TiAIN
apresenta-se com resultados bastante promissores por possuir resisténcia a oxidacao superior,
podendo aumentar a vida util da matriz em relagdo aos revestimentos de TiN.

No presente trabalho buscou-se analisar, entdo, as propriedades do aco AISI H13
submetido a um tratamento duplex. O tratamento térmico de témpera e revenimento foram
aplicados a todas as amostras. Em seguida procedeu-se a nitretagdo, escolhendo-se o método
de disponibilidade mais conveniente, no caso, a nitretagdo gasosa com gas NH;. As amostras
foram nitretadas em camadas de 30um, 60pum e 90um. Finalmente procedeu-se a deposi¢ao
de um filme de nitreto de titanio aluminio (TiAIN) com duas diferentes espessuras (3,5um e
8um).

Uma parcela das amostras, entretanto, ndo foi submetida a esta deposi¢ao, para que
pudesse servir de parametro de comparagao sobre a eficiéncia do revestimento.

O objetivo do presente trabalho era a melhoria de propriedades triboldgicas e
mecanicas do ago ferramenta H13 através do tratamento duplex. O uso da nitretagdo nao so
aumenta a microdureza superficial das amostras como promove uma transi¢do mais linear
entre a microdureza do filme depositado e a do material das amostras. Em outras palavras,
criar uma zona de transi¢do entre o TiAIN e o ago H13, evitando que a grande diferenca de
propriedades entre ambos gere tensdes que acabem por minimizar os beneficios obtidos pela

aplicacdo de um filme ceramico.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 ACO AISI H13

Uma das escolhas mais comuns para o material dos moldes e matrizes ¢ o aco
ferramenta para trabalho a quente, como os acos AISI H11, H13, H20, H21 e H22, conforme
afirmam PERSSON; HOGMARK; BERGSTROM, 2005.

Segundo YOUNG, 1979 o ago AISI H13 ¢ o mais utilizado (90% das matrizes). Os
motivos para sua escolha sdo o seu bom desempenho em condigdes de servigo, sua estrutura
uniforme, sua estabilidade dimensional no tratamento térmico € sua boa resisténcia a trincas
térmicas.

A tabela 1 mostra as principais caracteristicas que o aco AISI H13 garante na sua

utilizagao em moldes e matrizes para trabalho a quente.

Tabela 1 — Informagdes sobe o ago H13

Caracteristicas importantes

Boa temperabilidade

Boa resisténcia ao amolecimento pelo calor
Estrutura uniforme
Auséncia de defeitos internos
Boa usinabilidade
Boa tenacidade e resisténcia a trincas
Resisténcia ao desgaste
Fécil polimento
Fonte: Steel A. Handbook for Materials Research and Engineering

Ha grande interesse que exista aperfeicoamento na resisténcia dos moldes fabricados
com este aco, minimizando os danos causados pela constante submissdo a ciclos de
aquecimento e resfriamento e¢ também exposi¢cao a um meio agressivo. A agressividade do
aluminio liquido ¢ um aspecto importante, pois durante o processo de injecdo o aluminio
liquido aquecido interage com ferro da matriz dissolvendo este elemento ou formando uma
série de fases intermetalicas.

Na figura 1 ¢ mostrado um exemplo de matriz e pecas produzidas por processo de

inje¢do de aluminio.
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Figura 1 — Exemplo de molde de injegdo de aluminio. Fonte http://www.zenith-ultrasonics.com

Conforme SARTORI; ANDRADE, 2004, os principais danos causados ao molde pela

injecdo do aluminio sdo: Erosdo, Trincas Térmicas e Adesao.

2.1.1 Erosao

O mecanismo de erosdo ocorre quando o metal injetado em alta velocidade entra em
contato com a superficie do molde, fazendo com que haja um desgaste pelo arrancamento de
micro-fragmentos. A cada novo processo de injecdo, o metal injetado encontrara uma
superficie irregular, onde entdo havera um ponto de maior contato, com um choque maior e

ainda mais desgaste.

2.1.2 Trincas térmicas

Conforme o trabalho de STARLING; BRANCO, 1997, o constante aquecimento e
resfriamento do molde, durante a injecdo do metal, submetem a matriz a um gradiente térmico

que ocasiona sua fadiga térmica. Quanto maior for o gradiente térmico, maior a tensdo a que o
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molde ¢ submetido. Durante a inje¢do hd o aquecimento do molde, enquanto o nucleo ¢
mantido a uma temperatura inferior a da superficie, submetendo-o, portanto, a compressao.
Posteriormente ha o resfriamento da superficie do molde, com a conseqiiente tensao de tragao.
A repeticdo deste ciclo faz com que as trincas se propaguem e se ramifiquem, causando
imperfeigdes na superficie do molde e diminui¢do de sua vida util.

A figura 2 mostra trincas causadas em uma peca por esta constante submissao ao ciclo

térmico.

illimeter

i millimeter

Figura 2 — Exemplo de uma peca de ago H13 com trincas térmicas (Torres, 2005).

A figura 3 apresenta micrografias de superficies planas que sofreram efeitos de ciclos

térmicos.
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CrN (D) Duplex (Starling, Branco, 1997).

PERSSON; HOGMARK; BERGSTROM, 2005, mostram em seus trabalhos que as
trincas por fadiga térmica sdo um importante mecanismo limitante da vida util da ferramenta
de injecdo sob pressdo. A rede de trincas degrada a qualidade superficial da ferramenta e
conseqiientemente, a superficie da peca fundida. No trabalho desses autores foram
comparados varios materiais com superficies modificadas. A conclusdo geral ¢ que as trincas
térmicas de fadiga iniciam-se na superficie, ¢ a razao seriam as propriedades mecanicas do
material da ferramenta deterioradas durante o processo.

As figuras 4 e 5 mostram ilustracdes do trabalho de PERSSON; HOGMARK;
BERGSTROM, 2005 onde as trincas s3o observadas como uma rede de pequenas trincas na

superficie exposta ao ciclo térmico.
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Figura 4 — Superficie tipica de ago AISI H13 com trincas ap6s 10.000 ciclos a 700°C em argdnio (Persson et al,
2005).

(a) 20 pum

(b) 20 wm

Figura 5 — Secgdo transversal polida de aco AIST H13 revelando uma tipica trinca por fadiga. (a) 5.000 ciclos a
700°C em argoénio (b) 500 ciclos a 850°C em argonio (Persson et al, 2005).

2.1.3 Adesao

Conforme SARTORI; ANDRADE, 2004, o molde e o metal injetado sofrem uma
interacdo quimica, criando assim uma fase intermetdlica. A adesdo ocasiona defeitos na
superficie da peca produzida e desgaste na superficie do molde. A figura 6 ilustra este

mecanismo.
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Superficie
do Molde

Figura 6 — Ilustragdo do processo de adesao.

Conforme mencionado por STARLING; BRANCO, 1997; SALAS et al, 2003,
DINGREMONT et al, 1995 estes mecanismos de interagdo fazem com que o molde perca sua
qualidade superficial, gerando defeitos na peca injetada e reduzindo drasticamente a vida util
da ferramenta.

NAVINSEK et al, 2001 destaca que a grande utilizacdo pela indUstria e a pequena
vida util relativa de moldes fabricados com o ago H13 faz com que pequenas melhorias em
suas propriedades tragam um grande efeito econdomico. YU, 2006, em seu trabalho de
avaliacao de revestimentos de superficies de ferramentais, expde que em dois estudos de caso
os equipamentos deveriam ser desmontados a cada 5.000 e 15.000 ciclos de trabalho para
manuten¢do. Apds revestimento dos moldes de ago AISI H13 com diversos materiais, os
ciclos de trabalho aumentaram respectivamente para mais de 32.000 e mais de 127.000 ciclos.
Conforme menciona YOSHIDA, 1997, o aumento de qualidade do ferramental representa
apenas uma pequena parcela de seu custo (aproximadamente 5%) e de seu tempo de
preparagdo, sendo viavel considerar qualquer tratamento superficial como um investimento.

Conforme MA et al, 2005 a submissao dos moldes a elevadas temperaturas, grandes
choques térmicos e abrasividade pela injecdo do aluminio desafia a combinar, no tratamento
de superficie, uma elevada dureza, uma alta resisténcia a fadiga, uma alta tenacidade e uma
alta resisténcia a corrosdo. A resisténcia a fadiga térmica aumenta com o aumento da
resisténcia mecanica, ou seja, quanto maior a dureza maior serd a resisténcia a fadiga do
molde. Uma maior dureza pode ser obtida através de tratamentos térmicos, em especial

témpera e revenimento.
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A nitretagdo ¢ um tratamento termoquimico que comumente utiliza-se para

endurecimento superficial.

2.2 NITRETACAO

A nitretacdo ¢ um processo termoquimico de endurecimento superficial dos agos onde
o nitrogénio ¢ difundido no interior do reticulado cristalino pelo aquecimento do metal a uma
temperatura adequada em contato com o gas nitrogénio (ASM Handbook, 1991).

Conforme ABISSET et al, 1998 ¢ LIGHFOOT; JACK, 1973, a razdo fundamental do
aumento da resisténcia a fadiga dos agos nitretados deve-se ao fato de que o processo de
saturagdo de nitrogénio na ferrita, com a conseqiiente precipitacdo de nitretos, introduz
tensdes residuais de compressdo na superficie. CHIAVERINI, 1987 e COSTA, 2006,
consideram também que ha uma alteracdo na rede cristalina, o que limita 0 movimento de
discordancias e promove um aumento na resisténcia.

Porém, a difusdo continua do nitrogénio e as tensdes residuais de transformagdo sio
responsaveis pela redistribuicdo do carbono: atomos de carbono, inicialmente na matriz,
difundem para regidoes livres de tensdes, em diregdo a frente de nitretagdo, levando a
descarbonetacdo da superficie e a formag¢do de uma regido rica em carbono na frente de
nitretagdo. Essa seqiiéncia de eventos pode resultar na formagdo de fases nos contornos de
grao da austenita prévia.

Normalmente, antes da nitretacdo, as pecas sofrem um tratamento de témpera e
revenimento, esta ultima operacdo ¢ realizada entre 600°C e 700°C, permitindo a usinagem
das pecas até as tolerancias especificadas, evitando que a nitretagdo altere as dimensdes da
peca trabalhada.

De acordo com FERREIRA, 2001, o processo de nitretacdo requer trés fatores basicos:

a) Aquecimento a aproximadamente 500°C;

b) Fonte de nitrogénio;

¢) A¢o com elementos de liga que possam favorecer a formacao de
nitretos.

O processo de nitretagdo ¢ realizado na faixa de temperatura entre 500°C e 560°C.
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Os processos de nitretacdo mais comuns sdo: nitretacdo a gas, liquida ou em banho de
sal e nitretacdo a plasma. Na figura 7 sdo mostrados os processos de nitretacao

comercialmente mais utilizados na industria.

Nitretacao .

em amonia

G . em amonia + Ny ou H,
asosa. em aménia + H,+ ar ou O,

em amdnia + componentes contendo carbono
banho de cianatos

banho de cianetos + cianatos

-Liguida: banho de carbonatos
banho de soda-nitratos

banhos contendo enxofre

=l6nica: ou plasma

Figura 7 - Processos de nitretagdo comercialmente mais utilizados (Kurney et al.; 1986).

Na figura 8 sdo mostrados dados de espessura da camada em relagdo a diversos

processos de nitretacdo, em diferentes tempos.

N\

VS b5l
‘:\ o o
o 5
0,80 YA *
£ “

ESPESSURA DA CAMADA, mm

N

[ 20 40 ©
TEMPO OE OPERAGAO, h

Figura 8 — Espessura da camada versus tempo de operacdo (CHIAVERINI, 1987).

O material nitretado apresenta as seguintes zonas, em ordem de profundidade: zona
composta (presente apenas em alguns processos de nitretagdo); zona de difusdo; zona de
transicao (entre zona de difusdo e o nicleo do material) e nucleo do material. A estrutura da

camada nitretada ¢ apresentada na figura 9.
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Figura 9 — Microdureza e estrutura da camada nitretada (Lecis et al, 2006).

A zona mais externa da camada nitretada ¢ chamada zona de compostos, camada de
compostos ou de camada branca. E constituida por nitretos, estruturas formadas entre o
nitrogénio e elementos como ferro, cromo, vanadio, aluminio e molibdénio. Quando as
concentragdes situam-se entre 5,5% e 6,1% de N (em peso) os nitretos sdo de ferro y’ e de
ferro € quando em concentragdes acima de 7,35% de N (em peso). Sua espessura depende do
processo utilizado, do tempo e da temperatura. E esta camada que determina as resisténcias a
fadiga térmica e mecanica. (TOTTEN; HOWES, 1997; THELMING, 1984; CLAYTON;
SACH, 1976).

Conforme CLAYTON; SACH, 1976, a camada branca pode levar o ferramental a
quebra prematura devido a sua morfologia, que possui as seguintes caracteristicas:

a) Fase €: microconstituinte duro.
b) Fase y’: microconstituinte tenaz.

De acordo com FERREIRA, 2001, esta mistura de fases na camada branca decorre da
variacdo do potencial nitretante encontrado no processo de nitretagdo a gas. H4 uma variagao
na taxa de dissociacdo da amonia a medida que a zona de compostos forma-se, pois sua
formagdo diminui a ag¢do catalisadora da superficie do aco e torna a dissociacdo da amodnia
cada vez mais lenta.

Conforme ROCHA, 1996 ¢ FERREIRA, 2001, a existéncia das duas fases na camada
branca torna o material ainda mais susceptivel a fraturas, pois hd uma fraca adesdo entre as

fases v’ e € e a expansao de térmica de cada uma ¢ diferenciada.
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CZELUSNIAK, 1994 ¢ ROCHA, 1996 demonstram que também ocorre a fragilizacao
do ferramental pela porosidade existente na camada branca.

A zona abaixo da camada de compostos ¢ chamada de zona de difusdo. De acordo com
LIGHFOOT; JACK, 1973, esta camada ¢ formada pela difusdo atomica do nitrogénio no ago,
através de mecanismos de saturacdo da ferrita com nitrogénio, precipitacdo de nitretos,
geracao de tensoes residuais, redistribui¢do de carbono e formacao de fases nos contornos de
grao.

Conforme PINEDO, 2004, a precipitagdo de nitretos y'(FesN) e/ou € (Fe,.sN) ocorre de
maneira fina e homogénea até o limite de solubilidade do nitrogénio no ferro, promovendo
um forte endurecimento da matriz.

De acordo com LARISCH, 1999, a profundidade da zona de difusdo depende da
concentracdo de nitrogénio, da temperatura e tempo de submissdo do componente e de sua
composi¢do quimica. Ha também influéncia dos elementos de liga que possuem afinidade
com o nitrogénio (cromo, aluminio, molibdénio e vanadio), pois a presenca deste faz com que
o nitrogénio forme precipitados finos de nitretos superficiais e assim ndo seja difundido em
profundidade em direcao ao nucleo.

A zona de transicio é encontrada logo abaixo da zona de difusio. E constituida

principalmente pelo material do nucleo, possuindo basicamente a sua dureza.

2.2.1 Nitretacdo gasosa

A nitretagdo gasosa € o processo mais comum, que exige um tempo muito longo, de
48 a 72 horas, podendo chegar a 90 horas. Conforme cita PYE, 2003, a primeira patente do
processo deu-se em margo de 1908 ao pesquisador Adolph Machlet.

Com a nitretagdo gasosa, além do aumento da dureza, e da resisténcia ao desgaste, héa a
melhora na resisténcia a corrosao e a fadiga.

O mecanismo de nitretagdo gasosa ¢ resultante da decomposi¢cdo da amodnia de
maneira a dissociar o nitrogénio da molécula NH; levando-o para a superficie do aco.
(CHIAVERINI, 1987). A figura 10 mostra a dissocia¢do da amonia em nitrogénio e absor¢ao

pelo aco.
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Figura 10 — Dissociag@o da amdnia em nitrogénio e absor¢ao pelo ago (CHIAVERINI, 1987)

Em outras palavras, ¢ uma reacdo onde a amoénia se dissocia liberando nitrogénio
atomico que pode ser absorvido pelo ago e dissolvido intersticialmente no ferro.
Conforme cita SOARES, 2000, a dissociagdo da amdnia em nitrogénio, durante o

processo, pode ser expressa conforme a seguinte reacdo:

2NH;— 2N+3H,

Quando a superficie atinge um determinado nivel intrinseco de saturagdo, nitretos
complexos de elevada dureza sdo formados através do mecanismo de nucleagdo e
crescimento, necessitando de um determinado tempo de incubagdo. O nitrogénio ¢ difundido
na camada superficial em temperaturas abaixo da formacao da austenita, em geral na faixa de
495°C a 575°C.

A figura 11 apresenta esquematicamente o processo de nitretagdo gasosa.
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Figura 11 — Processo de nitretagdo gasosa (Soares)

A figura 12 mostra a microestrutura de um aco AISI 1045 obtida por processo de

nitretagdo gasosa.

Figura 12 - Microestrutura do ago AISI 1045 obtida por nitretagdo gasosa (ASM HANDBOOK, 1991)

Um dos inconvenientes do processo de nitretacdo gasosa, além do tempo, ¢ a expansdo
dimensional do componente pela absor¢ao de N..

SOARES, 2000 apresenta o grafico (figura 13) que relaciona a profundidade da
camada nitretada obtida pela nitretagdo gasosa em relagdo ao tempo. Estes valores estdo na

faixa de 45 a 7T0HRC em camadas de 0,15 a 0,50mm.



29

0,8 - mm
[F,E‘l i /
0,4
0,2~
horas
G0 1 I i 1
0 20 40 &0 &0

Figura 13 — Pecas nitretadas a gas — Profundidade de camada versus tempo (Soares)

Conforme LERCHE, 1976, as etapas de um processo de nitretagdo gasosa (figura 14)

sd0 as seguintes:

a) Moléculas de NH; entram em contato com a superficie do
componente;

b) Hé a absorc¢ao de moléculas de NH; pela superficie do ago;

¢) Ocorre entdo a difusdo de NH; através desta zona de transicao;

d) Logo em seguida ocorre a quebra catalitica das moléculas de NH;
em NH,, NH, N e H;

e) Ocorre, entdo, o transporte de N recombinado e moléculas de H
através da zona de transicdo. Este nitrogénio recombinado ¢
resultante da saturacdo do material, ¢ ndo sendo absorvido, sera
perdido juntamente com hidrogénio para a atmosfera;

f) Ocorre o transporte do nitrogénio adsorvido para o ago;

g) Difusao do nitrogénio da superficie do ago em direg¢do ao nucleo;

h) A nucleagdo localizada de nitretos y’ e/ou € na superficie, onde a
maxima concentra¢dao de Fe-a ja tenha sido saturada;

1) Ocorre o crescimento de nucleos de nitretos;

j) Acontece a formagdo e o crescimento da fase compacta y’ e da fase
compacta g;

k) Ocorre o aumento da espessura da camada superficial constituida

por nitretos v’ e/ou &;
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1) E por fim a difusdo do nitrogénio da interface nitreto/Fe-a para o

substrato e formagao de camada de difusao.

NH(ad} ——ﬁztuy_.umu)—. :mad) o Niad)——— N3 + Hy

:::,. \o ®

Fe,N — F.I-GN

@ ;_?,?.@

Figura 14 — Esquema representativo do processo de nitretacdo gasosa
onde (ad) = adsorvido (LERCHE, 1976).

Para um determinado tempo de tratamento, a profundidade da camada de difusao e da
zona de compostos dependerd da velocidade de dissociagdo da amoénia e esta, por sua vez,

depende da velocidade do fluxo de amodnia e da temperatura da peca.

2.2.2 Nitretac¢io a plasma

A nitretagdo por plasma ¢ utilizada para melhorar as propriedades triboldgicas e
mecanicas dos materiais, especialmente em ligas a base de ferro. (TSCHIPTSCHIN, 2004)

Segundo reportado no trabalho de ZUKERMAN, 2007 a nitretacdo por plasma
consiste em um complexo mecanismo de difusdo reativa conduzindo a formacao de
compostos de FesN e FesN na superficie. A espessura € a composicao da camada nitretada sao
controladas pela razdo entre o nitrogénio e o hidrogénio na mistura de gases, pelo grau de
ionizagdo e pelo indice de fluxo ion/dtomo.

Conforme RIBEIRO, 1998, as camadas nitretadas possuem diferentes zonas ou
subcamadas. Zukerman, 2007 mostra que a formagdo dessas zonas ¢ influenciada por
fendmenos diferentes: um associado a nitretagdo das espécies excitadas e ionizadas com a
superficie do so6lido (formando uma subcamada no topo - CL) e outro ao processo difusivo

(formando uma subcamada de difusdo — DL). A figura 15 mostra estas subcamadas .
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Figura 15 — Se¢des metalograficas de camadas nitretadas a plasma: (a) DL - difusdo da subcamada e (b) CL -
subcamada no topo (Zukerman, 2007).

As camadas nitretadas obtidas por nitretagdo a plasma tém praticamente a mesma
macroestrutura que as obtidas por processos de nitretacdo convencionais. No entanto, quando
essas camadas sdo analisadas microscopicamente, aparecem diferencas significativas.

Conforme SUSKI, 2000 e RIBEIRO, 1998, na nitretacdo a plasma os parametros de
tratamento como propor¢do de nitrogénio na mistura gasosa, tensdo (ddp — diferenca de
potencial) entre eletrodos, corrente elétrica, temperatura, tempo e pressao parcial de
nitrogénio podem ser facilmente controlados. Isso possibilita um maior controle sobre o
crescimento e a microestrutura da camada nitretada em relagdo a nitretacdo gasosa
convencional. Por isso, ao contrario da nitretacdo convencional, a nitretacdo a plasma oferece
um grande controle sobre a camada nitretada que serd formada, com uma maior possibilidade
de modificacao das regides da camada de compostos e zona de difusdo.

Na figura 16 ¢ apresentado um exemplo de microestrutura para uma pega nitretada a

Figura 16 - Fe-0,1% sinterizado e nitretado por plasma e 4140 — nitretado por plasma (ASM HANDBOOK,
1991).
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O processo de nitretacdo a plasma utiliza uma ddp entre 300V e 1500V que ¢ aplicada
entre a parede do forno e a peca a ser nitretada. Com o aquecimento a temperaturas
determinadas, submetida a pressdao e na presenca de uma mistura gasosa composta por
nitrogénio, ocorre uma descarga luminescente em regime anormal (plasma) que recobre a
superficie da peca.

Na nitretacdo a plasma a pega € submetida a um fluxo constante de ions, ao contrario
do "fluxo" de deposi¢do de nitrogénio dos demais processos de nitretagdo. Assim o 6xido
existente na superficie ¢ removido por sputtering e simultaneamente ocorre a difusdo do
nitrogénio (CETIN et al, 2007).

A figura 17 representa esquematicamente o sistema de nitretagdo a plasma.
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Figura 17 — Desenho esquematico do processo de nitretacdo a plasma (Alves, 1996).

Segundo GENEL, 2004 atualmente hd o aumento de preferéncia pelo processo de
nitretagdo a plasma para as aplicacdes de aumento da dureza em pegas em relagdo as técnicas
convencionais. Isto ocorre porque este processo tem vantagens como rapidez de penetracao do
nitrogénio, facilidade de controle da composi¢do quimica da camada e também aspectos

econdmicos e ambientalmente limpos do processo.
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2.2.3 Nitretac¢ao liquida ou em banho de sal

Neste processo o meio nitretante ¢ uma mistura de sais de sodio e potassio. Por
exemplo, NaCN, NaCNO, KCN, KCNO e KCI.

A pega a ser nitretada ¢ submetida a temperaturas que variam entre 500°C e 560°C e o
tempo do processo € menor que na nitretacdo a gas e a plasma, raramente ultrapassando duas
horas.

Conforme CHIAVERINI, 1987, as camadas nitretadas obtidas sdo geralmente menos
espessas que na nitretagdo a gas. As propriedades obtidas sdao semelhantes as obtidas nos

processos de nitretacdo gasosa, € aparentemente conseguem-se melhores propriedades de

fadiga.
Na figura 18 ¢ mostrada uma microestrutura tipica de uma pega submetida a nitretacao
liquida.
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Figura 18 - Microestrutura do ago AISI 1015 — nitretagdo liquida (ASM HANDBOOK, 1991)

A disting@o precisa entre os varios métodos que utilizam sais fundidos ¢ muito dificil
devido ao grande numero de processos patenteados. No entanto, todos 0s processos sao
oriundos, basicamente, de duas patentes inglesas, comercialmente conhecidas por “Tufftride”
e por “Sulfinuz” (SANTOS, 1987). Os processos se desenvolvem através de uma reacao de
oxida¢do e de uma reagdo catalitica.

O controle da temperatura ¢ importante neste processo. Em temperaturas superiores a
570°C, carbonatos e nitratos sdo formados, o consumo de sal aumenta e as propriedades do

nucleo e da camada sdo inferiores. Em temperaturas inferiores, nitretos contendo carbono sao
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formados, o processo torna-se mais lento e as propriedades da superficie deterioram devido a

formacao de nitretos indesejaveis (SANTOS; BAUM, 1986).

As principais desvantagens do processo de nitretagdo com banho de sal ¢ toxidez dos

residuos produzidos e a possibilidade de impregnacao de residuos sélidos nas pecas.

Assim como na nitretacdo gasosa, varios processos foram desenvolvidos para acelerar

a atividade quimica do banho usando aditivos e melhorar as propriedades obtidas. Podemos

citar:

a)

b)

Nitretacdo em banho pressurizado - Neste processo a amonia ¢ injetada num banho de
cianetos e cianatos e mantida a uma pressao entre 1 a 30psi (KURNEY et al, 1986). A
dissociacdo da amoénia ¢ controlada pelo seu fluxo e seu valor fica entre 15 e 30%
(GILDER et al, 1977). A profundidade da camada nitretada também depende da
temperatura e tempo de tratamento. Em um ciclo tipico este tempo € de cerca de 24h,
mas pode variar de 4 a 72h. Se a dureza no nucleo deve ser mantida, recomendam-se,
como nos demais processos de nitretacdo, que a temperatura de revenimento seja 30°C
superior a temperatura de nitretagao.

Nitretagdo em Banho Aerado - Neste processo, quantidades estabelecidas de ar sdo
bombeadas através de um banho de sais fundidos. A introdugdo do ar aumenta a
agitacdo e a taxa de nitretagdo devido a formagdo de mais cianato. Este processo
também ¢ conhecido como nitretagdo ativada (KURNEY et al, 1986). O teor de
cianeto deste banho, calculado como NaCN, ¢ preferencialmente mantido entre 50% e
60% do contetdo total, enquanto o cianato representa entre 32% e 38% do contetido
total e o carbonato de sddio constituindo o restante do banho (GILDER et al, 1977).
Este processo produz uma camada de difusdo de 300um de profundidade em agos de
médio ou baixo carbono para um ciclo de 1,5h. A camada superficial ¢ composta da
fase ¢ e cementita. A camada de compostos ¢ normalmente mais espessa que no
método de nitretagdo gasosa.

Sulfocianetacdo - Neste processo, o aco ¢ saturado simultaneamente com carbono,
nitrogénio e enxofre. O enxofre, representando entre 2% e 25% do conteudo total, ¢
adicionado ao banho de sais. A estrutura de uma camada sulfocianetada ¢ a mesma

que aquela obtida na nitretacdo liquida, exceto que ela possui uma fina camada de
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sulfeto na superficie. Este processo ¢ também conhecido como o “Sursulf” ou “Soft

Nitriding”.

2.3 REVESTIMENTOS FINOS

A principal funcao da aplicagdo do revestimento ¢ o de isolar o ago das condigdes
severas a que o mesmo ¢ submetido quando em contato com aluminio liquido, melhorando a
resisténcia a fadiga térmica, aumentando a dureza e diminuindo o coeficiente de atrito, entre
outras caracteristicas. Variando-se parametros de processo pode-se variar a microestrutura e a

arquitetura da camada revestida.

2.3.1 Physical Vapor Deposition (PVD)

O ASM Handbook, 1991 mostra que os processos de deposi¢do por vapor podem ser,
em geral, divididos em dois tipos: a deposicao fisica de vapor, do inglés PVD - Physical

Vapor Deposition, e a deposi¢ao quimica de vapor, CVD - Chemical Vapor Deposition:

a) Deposicdo Fisica de Vapor (PVD): é o processo no qual se requer a criacdo de material
vaporizado, obtido por meio de evaporacao, sputtering ou o processo por laser (arrancamento
a forga), e sua subseqiiente condensagdo sobre um substrato para a formagdo de um filme.

Nesse método parte-se de um alvo so6lido e evapora-se o material.

b) Deposi¢dao Quimica de Vapor (CVD): € o processo geralmente definido como a deposigao
de um filme fino sdlido que, normalmente, inicialmente esta numa fase de vapor sobre um
substrato geralmente aquecido (como resultado de numerosas reagdes quimicas). A principal
diferenca em relagdo ao método PVD ¢ que o PVD utiliza um material s6lido a ser vaporizado

e o método CVD o gas ¢ precursor.
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As figuras 19 e 20 mostram o desenho esquematico de um equipamento de PVD por

sputtering e um equipamento de PVD da empresa Balzers.

A~ Wafer

Contra-eletrodo 5

T 1N

Entrada de Gas Bomba de Vacuo

Figura 19 — Desenho esquematico de um equipamento de PVD. Fonte:http://www.mems-exchange.org

Figura 20- Equipamento de PVD da empresa Balzers. Fonte: Oelikon Balzers

As figuras 21 e 22 ilustram o desenho esquematico de um processo de deposi¢do por

CVD e um equipamento de CVD a plasma em funcionamento.
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Figura 21 - Equipamento de CVD a plasma em funcionamento. Fonte: http://www.ee.sc.edu
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Figura 22 - Desenho esquematico do processo de deposicéo pro CVD. Fonte: http://www.rsc.org

Por meio de processos de PVD (Deposicao Fisica de Vapor), por exemplo, aplicam-se
revestimentos de TiN, TiNAI, TiCN, NCrAl, NCr, TiAIN, entre outros, com espessuras
variando de 3pum a 9um nas aplicacdes comerciais. Pelos processos de CVD podem-se atingir
espessuras de até 180um ao serem depositados materiais como 6xido de aluminio.

Conforme TAVARES, 2002, as técnicas de PVD foram desenvolvidas para depositar
materiais a temperaturas mais baixas em relacdo ao CVD, como também permite uma maior
gama de materiais a serem depositados que esta, pois ndo utilizam um gas precursor. A
deposicao fisica de vapor ¢ usada para crescimento de filmes por condensagdo de vapores em
alto vacuo (10 a 10Pa ou 10* a 10" Torr), na superficie do substrato.

Conforme TSCHIPTSCHIN, 2004, os processos de PVD s3o os mais utilizados no
revestimento de ferramentas de ago rapido, com exposicdo da ferramenta ao vapor em

temperaturas relativamente baixas, entre 150°C e 550°C.
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NAVINSEK et al, 2001, entre outros autores, cita que os revestimentos feitos por
processos de PVD tem sido usados em processos de melhoria de ferramentas para uso em
trabalho a quente.

Conforme TAVARES, 2002, freqiientemente sdo citadas as seguintes vantagens a
favor dos revestimentos de PVD:

a)A possibilidade de operar a pressdes de trabalho muito baixas permite
sintetizar materiais de elevada pureza;

b)Melhoria na adesdo do revestimento ao substrato, devido a possibilidade
de se “limpar” pulverizando (efching), e ainda pré-aquecer os substratos
através de bombardeamento 106nico da superficie do substrato;

c)Processos tais como os efeitos dispersivos dos gases e a possibilidade de
se movimentar ou deslocar as amostras relativamente a fonte de vapor
durante a deposicdo permitem uniformizar as espessuras dos
revestimentos;

d)Apds o revestimento, elimina-se a necessidade de polir, j& que na maior
parte dos casos a morfologia superficial do substrato ¢ praticamente
reproduzida a superficie do revestimento;

e)Controle de estrutura do revestimento; o bombardeamento id6nico
fomenta o crescimento epitaxial e encoraja a mobilidade atdmica;

f)Normalmente nao sdo utilizados quaisquer efluentes ou poluentes, dado
que na maior parte dos casos ndo intervém produtos ou solucdes toxicas;

g)Evita a contaminagdo pelo hidrogénio; fenomeno que pode acontecer
por vezes em eletrodeposigoes.

Segundo KAKAS et al, 1998, os revestimentos obtidos por Magnetron Sputering,
como a técnica de PVD, possuem vantagens especificas para a deposi¢do de revestimentos de
materiais complexos. Os revestimentos duros como TiN e TiAIN oferecem um nimero de
aplicagdes consideravel por causa de suas propriedades fisicas e quimicas. A combinacdo de
alta dureza aliada com a resisténcia ao desgaste, caracteristicos dos revestimentos citados,
fazem deles atrativos revestimentos tribologicos.

A figura 23 mostra o modelo de zonas estruturais em filmes metalicos. Observa-se
nesta figura que o modelo de zonas estruturais divide-se em Zona I, II, III e Zona T. Estas
zonas indicam o efeito da temperatura sobre a morfologia do filme. As zonas estdo
diretamente relacionadas com a temperatura do substrato/temperatura de fusdo do material de
revestimento e pressdo, ou seja, variando-se o0s parametros de processo varia-se a

microestrutura do filme obtido.
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Figura 23 — Modelo de zonas estruturais em filmes metalicos (Thornton, 1977).

LUGSCHEIDER et al, 1998, em seus trabalhos também reporta vantagens do processo
PVD, destacando que a deposi¢do com processo PVD de revestimentos com alto conteudo de
aluminio (Ti,AI)N ¢ agora um estado da arte e os revestimentos obtidos mostram boas
propriedades mecanicas. Revestimentos por PVD tém sido usados em matrizes de fundi¢ao de
aluminio sob pressao.

Conforme MA et al, 2003, a figura 24 mostra que o revestimento de TiCN no aco H13
estd livre de estrutura colunar, tornando-se densa, e possui uma microestrutura mais fina que o
revestimento de TiN. Esta é a contribui¢cdo do revestimento ao aumento da dureza, melhor
resisténcia ao desgaste e resisténcia a corrosao do aco H13. Assim corrige-se uma deficiéncia

deste aco ferramenta, que ¢ a sua baixa resisténcia a corrosao.
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Figura 24- Microscopia (SEM) - morfologia de sec¢do — (a) revestimento TiCN (b) TiN (Ma et al, 2005)

CHOUET et al, 2003, apresenta estudos que reportam que a oxidagdo na superficie do
filme durante o tratamento térmico pode reduzir a dureza no filme de TiN. Para melhorar o
processo de tratamento térmico, entdo, recomenda-se utilizar uma atmosfera controlada para
reduzir a contaminag¢do e a oxidacao da peca antes da aplicacdo de filmes de TiN.

CASTANHO; VIEIRA, 2003 apresentam um estudo sobre o efeito das camadas
dacteis no comportamento mecanico do revestimento de TiAIN. Em seu trabalho sao
mostradas algumas multicamadas de revestimentos com aluminio. Uma das conclusdes dos
autores que merece destaque ¢ o fato de todos os revestimentos possuirem uma morfologia
colunar e densa qualquer que seja o metal em estudo. Destacam que intercamadas de titanio e
aluminio aumentam significativamente a adesdo dos revestimentos. Relatam, ainda, que a
aplicacdo de revestimento de TiAIN ocasiona a formag¢do de uma camada de ALO; na
superficie, em altas temperaturas, o que minimiza os problemas de oxidacdo. As figuras 25 e

26 mostram algumas morfologias que os autores encontraram em seu trabalho.
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Figura 25 — Sec¢do de revestimento de TiAIN (Castanho; Vieira, 2003)

Figura 26 — TiAIN com intercamadas de titdnio (Castanho; Vieira, 2003)

2.3.2 PROPRIEDADES DOS REVESTIMENTOS

Conforme SALAS et al, 2003, revestimentos formados por diversas combinagdes de
diversos elementos tém sido pesquisados para o aumento das propriedades tribologicas de
matrizes para a inje¢do de aluminio. Apos comparar os resultados de testes de risco e de
desgaste, o autor destaca que apenas quatro revestimentos apresentaram simultaneamente
boas propriedades de adesdo e resisténcia ao desgate: TiAIN, TiN/TiCN, e duas formulagdes
de CrN.

Conforme BJORK et al, 1999 as propriedades mais importantes para moldes que

trabalham com inje¢do de aluminio sdo uma alta estabilidade quimica contra o aluminio, uma
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alta adesdo do filme ao substrato e uma alta dureza do filme, sendo que as duas primeiras sao
as mais importantes.

CASTANHO, e VIEIRA, 2003, destacam a importancia de bons indices nas
propriedades de alguns revestimentos, como a alta dureza, resisténcia ao desgaste, resisténcia
a corrosao e baixa oxidacdo. Afirmam, também, que o TiAIN ¢é um revestimento popular para
processos de manufatura de alta velocidade, pois ¢ termicamente estdvel e possui boa
tenacidade em temperaturas elevadas, na ordem dos 1000°C.

A tabela 2 mostra as propriedades dos revestimentos de TiN, TiCN e TiAIN.

Tabela 2 — Comparativo dos revestimentos e propriedades:

Camada TiN TiCN TiAIN
Dureza [HV 0,05] 2500 2700 2600
Espessura maxima [mm] 4 4 3
Estabilidade térmica [°C] 550 450 800
Aderéncia [N] 60 50 50
Coeficiente de atrito contra aco 0,65 0,5 0,6
Condutividade térmica [W/m.K] 29 29 -

Cor Dourada Lilas Cinzal/preto

Fonte: KAISER, 1995

Na tabela 3 ¢ mostrado as propriedades do revestimento BALINIT FUTURA NANO

utilizado no revestimento estudado.

Tabela 3 — Propriedades dos revestimentos Balinit® (TiAIN)

BALINIT FUTURA BALINIT BALINIT BALINIT BALINIT
Propriedade NANO/TOP X.TREME X.CEED LUMENA HARDLUBE
Material de revestimento TiAIN Multicamada TiAIN TiAIN TiAIN TiAIN WC/C
Microdureza HV 0,05 3.300 3.500 3.300 3.400 2.600
Atrito contra o Ago (seco) 0,4/0,3 0,4 0,4 0,25/0,3 0,2
Espessura da camada (um) 1-5 1-3 1-5 8-15 2-6
Tensao interna da camada (GPa) -1,3/-1,5 -4 -3,1/-3,5 -1,3/-1,5 -1,7
Temperatura maxima de utilizagéo
(°C) 900 800 900 900 800
Processo de revestimento (°C) 450 450 550 450 450
Azul Violeta Cinza
Coloragao Violeta acizentado Chumbo acizentado  acizentado escuro
Nano es- Multicamada
Estrutura da camada Nano estruturado Monolayer  Monolayer truturado gradual
Comprimento maximo revestido 900mm 900mm 900mm 900mm 900mm

Fonte: Catalogo Balinit: Solucdes para o desgaste em sua producdo, Oerlikon Balzers

Conforme HOLMBERG; MATTHEWS, 1994, ¢ fundamental que o revestimento

permanega unido ao substrato. No entanto, os resultados de testes de dureza e coeficiente de
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atrito ndo sdo suficientes para definir a aderéncia e a resisténcia ao desgaste de um
revestimento, pois a compreensao destas propriedades nao ¢ trivial e engloba varios fatores.
(RIBEIRO, 2001; SALAS et al, 2003)

Os revestimentos duros sdo frequentemente usados em condi¢des onde alta temperatura
¢ encontrada, como no caso de injecdo de metal fundido em um molde. Estas aplica¢des sdao
conhecidas por induzir oxidagdo no revestimento, o que modifica suas propriedades de
resisténcia de desgaste e fricgao. (HEAU et al, 1999).

O TiAIN, escopo deste trabalho, ¢ uma evolu¢do natural da camada dura muito
utilizada nos dias de hoje, o TiN. A principal vantagem do TiAIN ¢ a sua caracteristica de
formar um filme protetivo extremamente denso e com alta adesdo de Al,O; em sua superficie
quando ¢ aquecida, aumentando a resisténcia a difusdo e oxidacdo. A segunda grande
vantagem desse revestimento em usinagem ¢ sua baixa condutividade térmica. Assim, em
ferramentas de corte, uma maior quantidade de calor ¢ dissipada pelo cavaco, permitindo que
se utilizem velocidades de corte mais altas, ja que a carga térmica no substrato ¢ menor.

MAYHOFER et al, 2004 destaca que, devido a sua fase metaestavel supersaturada, os
revestimentos com o sistema TiAIN mostram efeitos de envelhecimento, onde efetivamente
ha um aumento de sua dureza a altas temperaturas.

Também WEBER et al, 2004, afirma que os revestimentos de TiAIN apresentam uma
resisténcia elevada a corrosao e a oxidagdo em altas temperaturas, superiores as encontradas
nos revestimentos de TiN. A incorporagdo do Al na estrutura do TiN, onde o Al ocupa o lugar
do Ti na estrutura cubica de face centrada do TiN, faz com que haja uma deformagdo na
estrutura cristalina/de cristal do revestimento, aumentando sua resisténcia. Como as operagdes
de usinagem a seco serdo cada vez mais utilizadas, o desenvolvimento de revestimentos
especificos para tais situagdes ainda ¢ exigido. O revestimento de TiAIN com proporcdes cada
vez maiores de Al ainda é um campo promissor.

MA et al, 2006 também referencia em seus trabalhos que revestimentos de TiN sdo
bastante utilizados por aumentar as propriedades triboldgicas em termos de baixo coeficiente
de atrito, alta dureza e alta resisténcia ao desgaste. Em temperaturas superiores a 550°C,
entretanto, este filme oxida-se rapidamente e forma camadas compostas de TiO,. A adicdo de
Al faz com que seja formado um 6xido acima do filme do revestimento, impedindo assim que
outros oOxidos formem-se e melhorando o comportamento do revestimento em altas

temperaturas. Ao comparar revestimentos em camada simples de TiN e revestimentos
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camadas duplas de TiAIN-TiN, concluiu que os mecanismos de deformagdes por trincas de
ambos era semelhante.

KUTSCHEJ et al, 2004 cita em suas pesquisas que revestimentos de TiAIN sdo
bastante estudados para usinagem em alta velocidade e alta temperatura, apresentando uma
elevada dureza, bom indice de desgaste e excelente resisténcia a oxidacdo. Mas seu
coeficiente de friccdo ainda ¢ bastante elevado e seus efeitos tribologicos ainda sao
insuficientes em altas temperaturas. Uma alternativa promissora ¢ a incorpora¢cdo do V nos
revestimentos, formando assim filmes de TiAIN/VN.

ZUKERMAN, 2007 conclui que a resisténcia a erosdo depende da dureza da camada
mais superficial ndo havendo relagdo com a estrutura da camada nitretada ou o seu processo

de fabricacao.

2.3.3 MECANISMOS DE CRESCIMENTO DOS REVESTIMENTOS FINOS

Conforme menciona TATSCH, 2002, normalmente os filmes sdo formados pela
condensacdo de atomos ou moléculas de um vapor sobre o substrato. Este processo tem inicio
com a formacao de pequenos aglomerados do material, denominados nucleos. Sua fixagdo a
superficie da pega ocorre por forgas eletrostaticas através de dois mecanismos: adsor¢ao
quimica, quando ha transferéncia de elétrons entre o material e o substrato, envolvendo
energias de 8eV a 10eV; e adsorcao fisica, quando ndo ha transferéncia de elétrons e a energia
¢ de apenas 0,25eV. A seguir outros dtomos interagem com os nucleos, promovendo o seu
crescimento. Quando nucleos encontram-se, formam estruturas maiores através da
coalescéncia. A continuidade do processo leva a formagdo de furos e canais, que serdo entao
preenchidos novos nucleos até que seja formado um filme continuo. A figura 27 ilustra este

Processo.
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Figura 27 — Etapas de crescimento (Tatsch)

Continua o autor afirmando que, em geral, os filmes sao formados por estes processos
de crescimento cristalino de diversos nucleos, resultando em direcdes cristalograficas
aleatorias. Esta aleatoriedade aumenta a resisténcia a fadiga, pois conforme CHIAVERINI,
1987, e COSTA, 2006 os movimentos de discordancia serdo limitados ao ser necessario uma
for¢a maior para superar planos que possuem dire¢des nao coincidentes. Segundo TATSCH,
2002, ainda, a temperatura influencia no tamanho dos graos que serdo formados, fazendo com
que temperaturas maiores produzam filmes menos rugosos.

Segundo TATSCH, 2002, a rugosidade influencia na aderéncia do substrato. Uma
pequena rugosidade pode aumentar a aderéncia ao fornecer uma maior area de contato, mas
uma rugosidade excessiva pode evitar que a adesdo ocorra de modo adequado por
ocasionarem defeitos na cobertura.

Segundo HOLMBERG; MATTHEWS, 1994, a aderéncia ¢ uma propriedade
associada a interface substrato/revestimento e depende de forgas de natureza atdémica, que
podem ser entendidas em termos de energia de ligagdo, ou forgas de natureza mecanica entre
os dois materiais. Estas for¢as sdo resultantes de interagdes fisicas ou quimicas.

OHRING, 1992 aborda a aderéncia em termos da natureza das ligagdes e dos detalhes

microscopicos das interagdes eletronicas e quimicas na interface revestimento-substrato.
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Estas defini¢des estdo de acordo com a da norma ASTM/D907-70: "a aderéncia ¢ uma
condicdo na quais duas superficies estdo unidas por forgas de valéncia, forcas de entrave
mecanicas ou ambas".

HOLMBERG; MATTHEWS, 1994 aconselham o uso do termo "aderéncia efetiva",
uma vez que revestimento com energia de ligacdo igual a do substrato podem exibir diferentes
comportamentos de "aderéncia efetiva".

A aderéncia entre duas superficies depende de forcas de valéncia e de forgas de
entrave mecanico. Mas existe também um grande nimero de fatores macroscopicos que
determinam a aderéncia.

Por exemplo, um maior grau de entrelagamento por unidade de superficie produz uma
melhor aderéncia interfacial, portanto, ¢ importante que se tenha uma superficie de contato
maior possivel entre o revestimento e o substrato. Isto sugere que um filme compacto
depositado sobre um substrato com certa rugosidade apresenta uma melhor aderéncia que um
filme poroso sobre um substrato altamente polido.

Os principais fatores macroscopicos que determinam a aderéncia sao:

a)Tipo de interface estabelecida entre o revestimento e substrato;
b)Microestrutura e tensdes intrinsecas do revestimento;
c)Efeito de degradacdao em longo prazo.
Conforme OHRING, 1992, as interfaces do revestimento podem ser de quatro tipos
diferentes:

a)Interface abrupta: neste caso ndo existe uma afinidade quimica nem
efeitos de difusdo entre os atomos do revestimento e substrato; com
isso, a interface fica limitada a uma regido de poucas distancias
atdmicas de espessura onde dominam principalmente as forgas de
ligacdo fracas do tipo de van der Waals, o que determina uma aderéncia
relativamente baixa;

b)Interface composta: Caso ocorressem reagdes quimicas entre os
atomos de ambos os materiais do sistema, forma-se uma interface
composta; geralmente este tipo de interface ¢ fragil devido as tensdes
internas geradas pelas transformacdes volumétricas que acompanham

as reagdes quimicas;
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c)Interface de difusdo: Se o efeito dominante e a difusdo das espécies do
revestimento no material do substrato formam-se uma interface de
difusdo, que se caracterizam por uma transi¢do gradual das
propriedades de ambos os materiais. As interfaces de difusdo t€ém uma
alta aderéncia e em certos casos ¢ possivel produzi-las
intencionalmente através de implantacdo iOnica realizada previamente
ao revestimento;
d) Interface de unido mecanica: A rugosidade do substrato ¢ importante.
Para os revestimentos duros, estas forgas estdo associadas a rugosidade
superficial do substrato.

O conjunto revestimento-substrato comporta-se como um Unico sistema mecanico que
reage sob deformacdes produzidas por solicitacdes externas em condi¢des de servico. Com
isso, podem ocorrer falhas mecanicas do sistema do tipo coesivas (falhas no revestimento ou
no substrato) ou falhas do tipo adesivas (falhas na interface). Ambas levam a uma perda da
utilidade da peca revestida.

A microestrutura do revestimento determina sua vida util em termos de falhas
coesivas. Quanto maior a perfeicdo estrutural, melhor ¢ o comportamento mecanico do
revestimento.

Os principais fatores que devem ser levados em consideracio em relagdo as
propriedades estruturais sdo a morfologia e as tensdes residuais.

Conforme MATTOX, 2000, a morfologia de um revestimento ¢é controlada
principalmente pelas caracteristicas do processo de deposicao, pela rugosidade superficial do
substrato e pela temperatura. A mobilidade superficial das espécies depositadas sobre o
substrato ajuda a promover uma maior perfeicao estrutural.

Conforme o mesmo autor, as tensdes internas do revestimento dependem fortemente
das caracteristicas do processo de deposi¢do. Em geral, os revestimentos obtidos em
processos nos quais o substrato esta sujeito a um bombardeio i6nico durante a formagdo do

revestimento caracterizam-se por ter altas tensdes internas compressivas.
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2.4 TRATAMENTO DUPLEX

Conforme LEE, 2005, o tratamento duplex consiste em uma nitretagdo e
posteriormente revestimento duro, por exemplo, através de um processo de PVD. Este
tratamento € um método muito atrativo, ndo somente por aumentar a capacidade de carga,
mas também por aumentar a resisténcia a fadiga, resisténcia a temperatura e quimica bem
como o comportamento triboldgico da superficie do ago particularmente acima das condigdes
de carregamento.

No trabalho de MA et al, 2005, ¢ apresentado um estudo com o ago H13 com
aplicagdes em matrizes para trabalho a quente. Uma das conclusdes do trabalho foi que o
processo de duplex aumentou a vida util do aco ferramenta. A relacdo de adesdo interfacial e
microdureza foram apresentadas como sendo um resultado importante. Os revestimentos
usados em seu estudo foram TiCN e TiN.

ZUKERMAN et al, 2007 registra em seus trabalhos que o tratamento duplex ¢ um
processo combinando a superficie endurecida (por exemplo, por tratamento térmico,
tratamento termoquimico) e subseqiiente deposi¢do de um revestimento duro. Durante duas
décadas, muitos estudos de tratamento duplex combinando nitretacdo e deposicao de TiN
mostraram resisténcia ao desgaste superior comparados ao revestimento de TiN depositado
em substratos ndo nitretados.

Na figura 28 ¢ mostrado um diagrama esquematico da estrutura em que se realizam o

tratamento duplex. (SALAS, et al, 2003)

E 7
/ _v_ Camada de trabalho
: T Camada
Estrutura Tedrica ‘ intermediaria

Camada de adesdio

Superficie com
-~ horetagio e
nitretagio
Substrato

Figura 28 — Diagrama esquematico do projeto conceitual da superficie no sistema de revestimento para

ferramentas de fundigdo de aluminio. (O. Salas et al, 2003)
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Este processo ¢ usado para otimizar a camada de compoésito com melhorias
significativas no comportamento mecanico do revestimento TiN, estudado por MA et al,
2005. Como ja comentado, hd uma grande degradacdo nos moldes utilizados para fabricagao
de pecas pela injecdo de aluminio. O tratamento duplex busca reduzir estes efeitos, com a
constituicdo de uma camada superficial da matriz robusta o suficiente para que as trincas
térmicas ndo se propaguem.

Na figura 29 ¢ apresentada a vantagem de se efetuar o tratamento duplex, pelo nlimero
de pecas que um determinado molde pode produzir durante sua vida 1til, conforme citado nos

trabalhos de MA et al, 2005.

1200

1000

800

Numereo de laminas formadas

D E F
Figura 29 — Resultados de testes para diferentes ferramentas de trabalho a quente de aco H13 para producdo de

laminas. (A) mostra o estado temperado, (B) mostra o estado nitretado, (C) mostra o revestimento de TiN no

substrato nitretado (duplex), (D), (E) e (F) sdo comparagdes com o revestimento TiCN. (Ma et al, 2003)

Assim, observa-se nitidamente que ocorre um aumento na vida 1til da ferramenta com
o uso do tratamento duplex em relagdo a matriz somente nitretada ou tratada termicamente.
Por esta razdo o tratamento duplex tem sido usado com grande interesse como tratamento de
superficie em ferramentas de conformagdo e corte, especialmente pelo aumento de dureza
alcancado, como citado nos trabalhos de BJORK et al, 1999. Este mesmo autor destaca que a
nitretagdo do substrato antes da aplicagdo do filme faz com que haja um menor indice de
desgaste do que a simples deposi¢do do mesmo.

LECIS et al, 2006 trabalhou com revestimento Cr(C,N) via PVD no substrato de

42CrMo4 investigando o comportamento com o substrato temperado, revenido e nitretado
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(tratamento duplex). Na figura 30 ¢ mostrado a microestrutura das diferentes amostras deste

trabalho.

C D
Figura 30 - Microestrutura de (A) amostra nitretada de 42CrMo4, (B) amostra de 42CrMo4 nitretada+PVD, (C)
amostra AISIP20+PVD, (D) amostra de 42CrMo4 temperado, revenido e revestido por PVD (séries E). (Lecis et
al, 2000).

LECIS observou em seu trabalho que a existéncia de camada branca ¢é prejudicial a
uma boa adesdo entre o filme PVD e o substrato nitretado. A camada branca (y'- FesN e/ou ¢-
Fe,sN) deve ser limitada com o uso de temperaturas mais baixas na nitretagdo ou menor
tempo de exposicdo ao agente nitretante, ou preferencialmente removida mecanicamente antes
da deposi¢do do revestimento.

BRAGA; DIAS; CAVALEIRO, 2006 também informam em suas pesquisas que o
tratamento duplex busca combinar os excelentes resultados da nitretagdo com uma alta dureza
do revestimento assegurando uma alta resisténcia ao desgaste, como ja mencionado.
Destacam, também, que um dos principais problemas encontrado com o tratamento duplex ¢ a

possivel ma adesdo do substrato na camada nitretada quando hd a formagdo da camada
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branca. Durante o procedimento de ataque da amostra ocorre uma decomposi¢do prévia
mostrando a formagdo de um filme leve de ferrita, responsavel pelos baixos resultados de
desgaste e adesao.

PODGORNIK, 2001 relata que o Ti tem uma grande afinidade com o nitrogénio, e
assim, no processo de deposi¢do do filme, hd uma reagdo inicial entre o Ti e o N formando
uma intercamada de TiN, fornecendo assim uma melhor adesdo quimica entre o substrato
nitretado e o filme duro.

Conforme ZUKERMAN, 2007 uma sub camada composta da nitretacdo dura, densa e
espessa ¢ importante para aumentar a dureza da camada duplex, pois aumenta a dureza do
substrato, diminuindo as diferencas de dureza e tensao do substrato e revestimento.

PERSSON; HOGMARK; BERGSTROM, 2005, mostram em seus trabalhos que as
trincas por fadiga térmica sdo um importante mecanismo limitante da vida til de ferramentas
de fundig¢do sob pressdo, sendo uma conclusdo importante o fato de um ago com tratamento
duplex apresentar uma menor densidade de trincas que um ago utilizado como referéncia.

Segundo DINGREMONT et al, 1995 o uso do tratamento duplex possui uma série de
vantagens que superam os custos de sua aplicacdo, tornando-o interessante em relagdo a um
equipamento que tenha recebido um tratamento mais simples. As vantagens sio:

a) Melhor controle da adesdo por causa da Otima transi¢do entre o
tratamento termoquimico e o revestimento;

b) Aumento cinético e aumento das propriedades mecanicas;

¢) Nao ha aumento no contetido de carbono na zona de difusdo com
configuragdes envolvendo camadas de componentes €, diminuindo
problemas encontrados quando agos nitretados com alto teor de

carbono.
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O fluxograma da figura 31 representa a metodologia adotada no trabalho de pesquisa.

Na primeira etapa ¢ mostrado a preparagdo da matéria prima, em seguida a preparagdo do

substrato nitretado e finalmente a camada revestida para a realizagdo das caracterizagdes

mecanicas e tribologicas.

225 4mm

Barra de ago H13

!

Corte cdas amostras.
Dimenséo: 10mm x ©25,4mm

I

Témpera e Revenimento
até cureza de 43HRC

¥ NH3

Nitretacdo: v T# =540°C

—

|

Espessura da
camada: 30um

Espessura da
camada: 60um

Espessura da
camada: 90um

!
Revestimento:
v Ta =4500°C
v 250 min
Espessura ca Espessura cla
camada: 3,5um camada: 8pum
!

Ensaios: Caracterizacao
mecanica e tribolégica

Figura 31 — Fluxograma das etapas realizadas

3.1. NITRETACAO

Os corpos de prova foram confeccionados a partir de uma barra de ago AISI H13 com

didmetro de 25,4mm, sendo usinados com altura de 10mm cada amostra. A composi¢cdo

quimica do ago H13 é mostrada na tabela 4.

Tabela 4 — Composicdo quimica do aco H13 nominal

C Mn Si Cr \Y Mo
Minimo 0,37 0,20 0,80 5,00 0,80 1,20
Maximo 0,42 0,50 1,20 5,50 1,20 1,75

Fonte: North America Die Casting Association NADCA)
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A segunda etapa foi a preparacdo metalografica das amostras, conforme
procedimentos de lixamento e polimento.

ApoOs esta etapa as amostras foram submetidas a tratamento térmico de témpera,
revenimento e nitretacdo na empresa Temperapar em Curitiba-PR.

Os parametros utilizados no processo de nitretagdo das amostras estdo relacionados na

tabela 5.

Tabela 5 — Dados do processo das amostras nitretadas

Camada (mm) Tempo (h) Temperatura (°C)
0,030 4 540
0,060 7 540
0,090 10 540

Fonte: Temperapar Tratamento Térmico Ltda.

O gas nitretante utilizado foi amonia NHs.

A dureza das amostras temperadas e revenidas era de 43HRC.

3.2. REVESTIMENTO

As amostras foram revestidas com TiAIN (nitreto de titdnio aluminio), com duas
espessuras de filme: 3,5um e 8um.

O filme utilizado foi Revestimento Balinit Futura Nano, revestido por Arco Catodico
na empresa Oerlikon Balzers do Brasil. A temperatura do processamento usada foi de 450°C,
permanecendo por um periodo de 250 minutos.

A tabela 6 apresenta as espessuras de nitretacdo e de revestimento utilizadas nas

amostras.

Tabela 6 — Matriz estudada — relagdo entre as camadas revestida e camadas nitretada

Espessura Espessura do revestimento

nitretada 3,5um Sum Sem filme
30pm 30/3,5 30/8 30
60pm 60/3,5 60/8 60

90pm 90/3,5 90/8 90
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A codificacdo que sera utilizada neste trabalho, para referir-se as amostras, segue o padrdo
expresso abaixo:

X/ yy
L’espessura do
revestimento:
3 5Um ou 8um

espessuUra da
camada nitretada;
30pm, 60um ou 90um.

3.3. CARACTERIZACAO DAS AMOSTRAS

Os ensaios realizados para caracterizacao das amostras foram:
a)Andlise de rugosidade;
b)Composi¢ao Quimica;
¢)COF - Coeficiente de atrito;
d)EDS - Energy Dispersive Spectrometry;
e)Taxa de desgaste;
f)Perfil de microdureza;
g)Nanoindenta¢do (nanodureza e modulo de elasticidade);
h)SEM - Scanning Electron Microscope- Field Emission Scanning;
1)M.O. - Microscopia;
j)Difragdo de Raio-X;
k)MEV - Microscopia Eletronica de Varredura.

3.3.1. Analise de Rugosidade

As analises de rugosidade foram realizadas no laboratorio de metrologia da PUCPR,

Pontificia Universidade Catolica do Parana.
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O objetivo deste ensaio foi observar alteragdes entre as amostras nitretadas com
diferentes espessuras (30, 60 e 90um) e as camadas revestidas 3,5 e §um.

Foram realizadas quatro medidas (em parametro Ra) e ap6s estas foi obtida a média e
desvio padrao das amostras. A rugosidade das amostras foi determinada com o rugosimetro
Taylor Hobson — Series 2, com apalpador mecanico de 1,5um de raio.

Ap6s a definicdo dos parametros, as amostras foram limpas com solu¢do a base de
alcool etilico, para remog¢ao de impurezas que pudessem contaminar as amostras mascarando
os resultados. Os parametros para medi¢cdo de rugosidade foram cut-off=0,25mm e percurso

de medi¢do 1,25mm, com filtro de rugosidade de Gauss.

3.3.2. Composi¢ao Quimica

A composi¢ao quimica do ago AISI HI3 foi realizada com o equipamento Shimadzu

OES 5500-11 Optical Emission Spectrometer.
O objetivo do ensaio foi a determinagdo da composi¢ao quimica do ago H13 através

do percentual de seus elementos quimicos.

A metodologia de ensaio foi a submissdo de uma amostra de 10x10mm a

espectrometria de emissao Otica.

Na tabela 7 ¢ mostrada a composi¢ao quimica do ago estudado. Observa-se que as

propor¢des encontradas estdo dentro dos limites aceitaveis.

Tabela 7 — Composicdo quimica do agco H13 analisado

Elemento % Composi¢cdo | Elemento % Composicao

C 0,43% Ni 0,14%

Si 1,16% Cr 5,36%
Mn 0,36% Mo 1,36%

P 0,03% \Y 1,01%

Si 0,01% Co 0,09%

Cu 0,15% W 0,13%

Al 0,06%
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3.4. CARACTERIZACAO DAS AMOSTRAS NITRETADAS

A camada nitretada foi caracterizada com as andlises de perfil de microdureza e

verificagdo das fases presentes com determinagdo de Raio-X.

3.4.1. Perfil de microdureza da camada nitretada

As analises de microdureza foram realizadas na PUCPR, Pontificia Universidade
Catolica do Parana.

O objetivo do ensaio foi a determinacdo da dureza superficial e o gradiente de
microdureza da se¢ado transversal das amostras.

A microdureza Vickers foi avaliada para a superficie aplicando uma carga de 50
gramas. Para a se¢do transversal as medigdes foram espacadas de 40um entre si, da superficie

ao nucleo, em um total de 14 medig¢des.

3.4.2. Raio-X

As andlises de Raio-X foram realizadas no laboratorio da Universidade Federal do Rio
Grande do Sul - UFRGS, Laboratorio LAMEF.
O objetivo do ensaio foi a identificacdo das fases formadas na camada nitretada e
revestida.
O Equipamento utilizado: X Pert MPD - PW3373 100.
Os parametros de ensaios usados foram:
a)Poténcia do raio-x: 40kV.40mA= 1600W
b)Faixa Angular: 30-90°
c)Passo: 0,05°/passo

d)Tempo cada passo: 2s
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e)Fendas usadas:0,5mm
f)Janela: 15
g)Alvo Cu — 1.5418A.

Figura 32 — Equipamento X'Pert — Raio X

3.5. CARACTERIZACAO DAS AMOSTRAS REVESTIDAS

Ap0s o tratamento duplex as amostras revestidas foram analisadas pela determinagao
do coeficiente de atrito ¢ da taxa de desgaste, andlises de microscopia dtica, nanoindentagdo e

imagens de SEM (Scanning Electron Microscope- Field Emission Scanning).

3.5.1. Determinacido do Coeficiente de atrito e Taxa de desgaste

A determinagdo do coeficiente de atrito e taxa de desgaste foram realizados no
Laboratério ACSEL/Colorado School of Mines, em Golden, Colorado, Estados Unidos.

O objetivo destes ensaios foi observar as propriedades tribologicas do filme TiAIN e
correlacionar estas propriedades com as diferentes situacdes estudadas.

O equipamento usado foi um microtribometro Cetr Universal Micro Tribometer UMT
Unit, apresentado na figura 33. A esfera utilizada era composta de carbeto de tungsténio (ISO

K20), cuja analise de material ¢ apresentada:
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Tabela 8 — Fases presentes na esfera usada

WC 93,5-94,5%
Co 5,5-6,5%
Fonte: Cetr Universal Micro Tribometer UMT Unit

A metodologia do ensaio foi ball-on-disk ("esfera-no-disco"), a carga usada foi de 3N,
a velocidade de rotacdo usada foi de 40 rpm e o tempo de teste foi de 120 minutos. (Figura
34)

Os célculos para a taxa de desgaste sdo apresentados da seguinte forma:

( Folume dedesgaste ) ( Area X711 X percurso)
Taxa de desgaste =— = - ,
(carga x percurso) ciclos {1 % percurso)
( cargax| | tempo % - 1)
tempo ciclo
Area Area
Taxa de desgaste = ( ) mnt’ I N -m

(3x40%x120)  14.440

Figura 33 — Microtribémetro Cetr Universal
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Figura 34 — Detalhe do ensaio de desgaste “ball-on-disk™

Os resultados de taxa de desgaste foram obtidos pelo equipamento Profilometer
Dektak 3030, que ¢ mostrado na figura 35. Um desenho esquematico do funcionamento de

um microtribometro ¢ mostrado na figura 36.

Figura 35 — Profilometro Dektak 3030
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Figura 36 — Desenho esquematico de um microtribdmetro, contendo as partes principais (1) célula de carga, (2)

estadgio da amostra, (3) motor de posicionamento x-y, (4) entrada para sensor de forca de fricgao.

3.5.2. Microscopia Otica

As andlises de microscopia 6tica foram realizadas no Laboratoério ACSEL - Colorado
School of Mines, em Golden, Colorado, Estados Unidos.

O objetivo das imagens foi a observacao das trilhas de desgaste deixadas com a esfera
nas amostras, sendo isto um parametro importante para os célculos de taxa de desgaste.
Também se verificou o comportamento do material nitretado e revestido em comparagdo a
amostra sem filme (amostras apenas nitretadas) no ensaio triboloégico.

O microscopio usado foi o modelo Olympus PMG3.

Posteriormente realizou-se preparacdo metalografica e ataque com Nital 5% e

procedeu-se a uma nova analise na Pontificia Universidade Catolica do Parana - PUCPR.

3.5.3. Nanoindentacio

A anélise de nanodureza foi realizada no Laboratério ACSEL - Colorado School of

Mines, em Golden, Colorado, Estados Unidos.
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O objetivo da nanoindentagdo foi determinar os valores de nanodureza ¢ modulo de
elasticidade nas amostras revestidas com TiAIN nas espessuras de 3,5 e §um.
O equipamentos utilizado foi MTS Nanoindenter XP mode, com a aplicagdo de 50g de

carga maxima verificado na figura 37. O indentador usado foi o0 modelo Berkovich.

Nano Indenter xp
o0

M_,_____\Aﬁ . 7‘_‘__‘

Figura 37 — Equipamento Nanoindentador MTS XP

3.5.4. SEM (Scanning Electron Microscope- Field Emission Scanning)

A andlise de Field Emission Scanning foi realizada no Laboratério ACSEL - Colorado
School of Mines, em Golden, Colorado, Estados Unidos.

O objetivo dessa andlise foi observar o aspecto do filme, identificando o revestimento

¢ substrato de ago H13.
O equipamento usado foi JEOL LSM 7000F — Field Emission Scanning Electron

Microscope.
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3.5.5. Microscopia Eletronica de Varredura

A analise de microscopia eletronica de varredura (MEV) foi realizada na Universidade
Estadual de Ponta Grossa — UEPG.

O objetivo dessa andlise foi observar a presenca da camada branca e as caracteristicas
do filme ¢ camada nitretada e substrato de aco H13, como dimensdes do filme ¢ camadas
nitretadas e presenca de precipitados.

Para as analises realizou-se prepara¢ao metalografica e ataque com Nital 5%.

As amostras para a analise foram metalizadas com ouro no equipamento Shimadzu
1C-50 (lon Coater).

O MEV utilizado foi Shimadzu SSX 550 — Super Scan — Scanning Electron
Microscope. Os parametros utilizados para as imagens sdo identificados nas micrografias no

capitulo 4 - Resultado e Discussao.
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1. ANALISE DE RUGOSIDADE

A tabela 9 mostra os valores de rugosidade das amostras nitretadas e revestidas com

filme de TiAIN.

Tabela 9 — Resultados obtidos de rugosidade — parametro Ra

Média Desvio

Amostras Mli(um) M2(um) M3(um) M4(nm) (um) Padrao
30/3,5 0,036 0,022 0,033 0,026 0,029 0,006
60/3,5 0,059 0,044 0,044 0,053 0,050 0,007
90/3,5 0,035 0,024 0,027 0,034 0,030 0,008
30/8 0,033 0,046 0,031 0,029 0,035 0,008
60/8 0,034 0,024 0,027 0,030 0,029 0,004
90/8 0,035 0,046 0,026 0,034 0,035 0,008

Pelos resultados apresentados observa-se que a rugosidade das amostras nitretadas

com 30, 60 e 90um e revestidas com TiAIN com 3,5 e 8um ndo apresentaram diferengas
significativas. Com exce¢do da amostra de 60/3,5 que apresentou uma rugosidade superior as

demais, entretanto esta diferenca nao ¢ significativa.

4.2. PERFIL DE MICRODUREZA

Os resultados do item 4.2 referem-se as caracterizacoes da camada nitretada
espessuras estudadas de 30pum, 60um e 90um.
A figura 38 mostra o grafico dos valores de microdureza obtidos em fun¢do da

espessura da camada nitretada.
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Figura 38 — Microdureza em fungéo da espessura da camada nitretada

Conforme esperado, hd uma diminui¢do dos valores de dureza conforme o ensaio ¢
feito a uma distancia maior da superficie. Ao ser atingido o nucleo das amostras ¢ encontrado
o valor de dureza do ago AISI H13 (475HV), sendo este valor constante em todas as amostras
analisadas.

A maior microdureza superficial foi encontrada na amostra cuja camada nitretada era
de 90um (valor encontrado: 1176HV), sendo seguida pelas amostras de 60pum (1165HV) e de
30um (961HV).

As amostras com as trés espessuras de nitretagdo possuem suas curvas com valores de
microdureza bastante proximos e convergentes até atingirem a profundidade de 0,2mm, a
partir de onde ocorre a dureza do ntcleo. A amostra de 30um foi a que apresentou uma queda
menos abrupta na relacdo microdureza versus profundidade.

Isto é coerente com a literatura no que tange a formacdo da camada branca em
amostras que passam pelo processo de nitretacio (KARAMIS, 2001; DASHFIELD, 2000).
Conclusdo idéntica chega FERREIRA, 2001: "Ao contrario do que se imaginava, o aumento
do tempo de nitretacdo ndo faz com que haja aumento da espessura da camada nitretada e sim,

apenas aumento da espessura da camada branca e leve aumento de dureza superficial”.
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4.3. DIFRACAO DE RAIO-X

Os resultados do item 4.3 referem-se as caracterizacoes da camada nitretada
espessuras estudadas de 30pum, 60um e 90um.

Os resultados de raio-X sdao mostrados nas figuras 40, 41 e 42, referentes aos
difratogramas das camadas nitretadas de 30, 60 e 90um, respectivamente.

Nestes resultados, observa-se a formagao de picos de Fe, FeCr,0., Fe;N e FesN.

Através da difracdo de Raio-X se observa a formacdo de duas fases distintas Fe,N e
FesN. Estas fases caracterizam a forma¢ao da camada branca nas amostras analisadas. A fase
FesN ¢ também conhecida como fase y'. Do diagrama Fe-N (figura 39) se extrai que esta fase
¢ o resultado de concentracdes excedentes de 5,5% (em peso) de nitrogénio (N). A outra fase
formada, Fe;N, ¢é caracterizada por sua fase € e consiste em um microconstituinte duro e ¢

uma fase indesejavel.

Porcentagem atémica de nitrogénio

*C

900 CIEL ? | 10 l.5 2.0 2’5 3‘0
I6O0F |\, I
\\ Temperatura Curie
800 7N >
1400F 770,\\ 1 ?
\ (r-Fe) | \
700 i b \ 680+5°
© L1
woor B, Q-FEN 28) —- 415 T
600 \,/ :
L 235 590° \
000F yl €
500 fr——=
~490°emperatura Curie de 7,)
B50F 5,7% em 450" \’ B,1% em 450'\
4001 l
Fe I 2 3 4 5 6 7 8 9 10

Porcentagem em peso de Nitrogénio

Figura 39 — Diagrama Ferro-Nitrogénio

Observou-se pela difracdo de Raio-X uma mistura destes dois microconstituintes.
Abaixo da camada branca, observam-se a formagao de uma camada de difusdo constituida por
nitretos formadores pela reacdo do nitrogénio com elementos de maior afinidade. Neste caso,

1dentificado como o Cromo: Fe-Cr e FeCr,Os.
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Com relacdo aos resultados, verifica-se que na amostra de 60um a formagdo da

camada branca foi menor do que nas amostras com espessuras de 30 e 90um.

ﬁu:é
—E Fe
503%
-m:é
303%
:n:é
3 Fedtl
3 FeCr204 Fe2ll Fedll
i Fe, Fe204 Feall Fe
E FeCrz04 Fe
3 ‘ Fe, Fe204 Fedll Fedll
e Beg o gl il “h FlEeeg HREE
2Theta
08-0696 ron, svn Fe |
120620 Magrette = || [ [ [ Fererct | L] |
03-0627 Roaldite. syn Fedh
34-1M40 Chromise, syn Felr20d
41-1466 Chiomferde | {Fe.Cr} | |
06-0656 Ironl‘]'n.ride | | | | | | Fe2i | | | | | |

Figura 40 — Difratograma da amostra nitretada com espessura de 30pm
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Figura 41 - Difratograma da Amostra nitretada com espessura de 60pm
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Figura 42 - Difratograma da Amostra nitretada com espessura de 90um
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Os resultados 4.4, 4.5, 4.6 e¢ 4.7 referem-se a caracterizacdo das amostras com
tratamento duplex, ou seja, estas amostras foram nitretadas com 30, 60 e 90um e

posteriormente revestidas com 3,5 e 8um com filme fino de TiAIN.

4.4. EDS (Energy Dispersive Spectrometry)

A andlise de EDS ¢ uma andlise quantitativa e teve por objetivo a verificagdo da
porcentagem dos elementos Ti, N e Al no substrato de filme revestido. Como o objetivo do
trabalho era apenas caracterizar a relagdo entre a espessura da camada de nitretacao e o filme
do revestimento, considerou-se irrelevante a formula estequiométrica do filme, sendo
suficiente que a mesma se apresentasse similar em todas as amostras.

Nas tabelas 10 e 11 € mostrado os resultados obtidos por EDS.

Tabela 10 — Composi¢ao quimica das amostras nitretadas e revestidas: TiAIN com 3,5um de espessura
At% %
Al Ti N Al Ti
TiAIN 30/3,5 17,54 | 38,5 | 43,26 | 313 68,7
TiAIN60/3,5 22,84 | 53,19 | 23,07 | 30,04 | 69,96
TiAIN 90/3,5 7,49 19,07 | 38,34 28,2 71,8

3.5um

Tabela 11 - Composi¢do quimica das amostras nitretadas e revestidas: TiAIN com 3,5um de espessura

8um At‘:A) % :

Al Ti N Al Ti
TiAIN 30/8 10,89 | 23,6 | 32,38 | 31,6 68,4
TiAIN 60/8 31,94 | 67,62 - 32,08 | 67,92
TiAIN 90/8 17,55 | 36,33 | 45,76 | 32,57 | 67,43

Nas primeiras trés colunas das tabelas 10 e 11 sdo apresentados os valores de
porcentagem atdmica dos elementos Al, Ti e N. Nas colunas quatro e cinco estdo os valores
em porcentagem dos elementos Al e Ti de cada amostra analisada.

Observa-se que em linhas gerais a formula pode ser expressa por: Tigp7AlgsN. Esta

conclusdo pode ser obtida partindo-se que a porcentagem de Aluminio fica aproximadamente
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de 30% atoémico enquanto a porcentagem de Titanio fica aproximadamente 70% atémico em

todas as situagdes apresentadas, 3,5 e um.

4.5. DETERMINACAO DO TAXA DE DESGASTE E COEFICIENTE DE ATRITO

Os resultados do coeficiente de atrito sdo observados na tabela 12 e na figura 43.

Tabela 12 — Dados de coeficiente de atrito

Camada Revestimento TiAIN .
. Sem Filme
nitretada 3,5um 8um
30pm 0,5588 0,2089 0,5282
60pm 0,4621 0,5155 0,4909
90um 0,2335 0,5506 0,4749

Influéncia do revestimento no Coeficiente de Atrito

o 04

L

1] P

E 0,3 35l..lﬂ"l

g I 8pm

G (] Sem Filme
o0z

L]

Q

0,1

30mm G60mm 90mm

Espessura da camada nitretada

Figura 43 — Coeficiente de atrito versus espessura da camada nitretada
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Nao foi possivel estabelecer qualquer relagdo entre os resultados de coeficientes de
atrito e a espessura da camada nitretada ou da espessura do filme depositado. Enquanto que
para a amostra que foi revestida com um filme de 3,5um o coeficiente de atrito diminuia com
o aumento da espessura da camada nitretada, a amostra que foi revestida com um filme de
8um tinha um aumento no coeficiente de atrito conforme aumentava a espessura da camada
nitretada.

Dada a pequena quantidade de amostras que foram submetidas ao ensaio de
coeficiente de atrito, ndo foi possivel verificar se este ensaio ¢ adequado ou suficiente para se
analisar a adesdo entre o filme e o substrato nitretado.

Uma conclusdo possivel sobre os resultados obtidos ¢ que quanto maior o tempo de
processo da nitretagdo, maior a ¢ a exposi¢do do material ao nitrogénio com uma conseqiiente
maior formagdo de nitretos na amostra. Ao se realizar o ensaio de coeficiente de atrito, pode
entdo ocorrer o desprendimento de nitretos da superficie da amostra, afetando os valores
obtidos por este ensaio.

Nas tabelas 13, 14 e 15 s@o demonstrados os valores de taxa de desgaste das amostras

revestidas com TiAIN de espessura 3,5um, 8um e sem revestimento, respectivamente.

Tabela 13 — Dados da taxa de desgaste da amostra revestida com TiAIN com 3,5um.

TiAIN 3.5um
Taxa de desgaste (mm*/N.m)
30/3.5 4,375x10°
60/3.5 7,106x10°
90/3.5 3,703x10°

Tabela 14 — Dados da taxa de desgaste da amostra revestida com TiAIN com 8um.

TiAIN S8um
Taxa de desgaste (mm*/N.m)
30/8 4,30x10°
60/8 5,927x10°
90/8 2,917x10°
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Tabela 15 — Dados da taxa de desgaste da amostra sem revestimento.

Taxa de desgaste (mm*/N.m)

30um 7,616x107
60pum 8,189x10”
90um 1,561x107

Com a figura 44 pode-se observar que a taxa de desgaste diminui com a deposi¢ao do
filme em funcdo da dureza do revestimento ser na ordem de 3 vezes a dureza da camada

nitretada. Com relacdo ao grafico ainda, ndo se observou uma diferenga significativa nos

filmes de 3,5 e 8um, isto pode ser atribuido ao fato do ensaio ndo ter sido suficientemente

severo (carga) para detectar a diferenca da espessura de filme empregada.

Taxa de desgaste
g0

80
70

80

O Taxa de desgaste
3,5um

B Taxa de desgaste
apm

B Taxa de desgaste
sem fime

mmANm x 10%6

30 60 80

Camada nitretada pm

Figura 44 — Taxa de desgaste versus camada nitretada

BJORK et al, 1999 concluiu em seu trabalho que apesar do filme de TiAIN apresentar
uma rugosidade elevada, a sua taxa de desgaste era melhor do que as superficies de camada
unica (sem nitretacdo). O autor atribuiu este fato ao aumento das propriedades de resisténcia
quimica e taxa de desgaste oferecido pela camada de difusdo nitretada, o que superaria o
efeito negativo do aumento de rugosidade superficial.

PODGORNIK, 2001, por outro lado, concluiu em seus trabalhos que em todos os
revestimentos estudados as maiores capacidades de carga em testes de desgaste foram obtidos

em substratos nitretados a plasma com uma camada composta ou camada branca.
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4.6. ANALISES COM AUXILIO DE MICROSCOPIA

As figuras a seguir mostram as trilhas de desgaste produzidas apds o ensaio de
determinacdo do coeficiente de atrito e taxa de desgaste.

As imagens da figura 45 retratam as amostras que haviam sido submetidas ao processo
de nitretacdo e nao receberam a deposi¢ao de filme algum. H4 um desgaste consideravel nas
trilhas. As amostras de 30um de espessura de camada nitretada possuem um desgaste mais
acentuado, verificando-se que a taxa de desgaste arrancou material de forma constante. Nas
amostras de 60um e 90um o desgaste foi menos acentuado, sendo possivel verificar que

houveram fragmentos do material analisado que restaram intactos.

Amostra nitretada 30um. Escala.: 200pum.Aumento: 5x ~ Amostra nitretada: 30pum. Escala: 200um.Aumento: 10x

Amostra nitretada 60pm. Escala.: 200pm.Aumento: 5x
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Amostra nitretada 90pum. Escala.: 200pm.Aumento: 5x ~ Amostra nitretada 90um. Escala: 200pum.Aumento: 10x

Figura 45 — Amostras nitretadas com 30, 60 e 90um, respectivamente

Nas figuras 46 e 47 sdo analisadas as amostras revestidas com filme de 3,5um e 8um,
respectivamente. As trilhas de desgaste ndo sdo severas como as das amostras somente
nitretadas. Observa-se arrancamento de material nas regides escuras ao longo do interior do
tragado da trilha de desgaste.

Nas amostras de 30/3,5 os pontos de desgaste sdo bastante concentrados. Nas amostras
de 90/3,5 o desgaste ocorreu de maneira mais intensa do que na 30/3,5, e na de 60/3,5 o
desgaste se deu de maneira mais linear e intensa que nas amostras anteriores.

Nas amostras de 30/8, 60/8 e 90/8 o desgaste foi maior que os das amostras cujo
revestimento possuia 3,5um. As amostras de 30/8 foram as que apresentaram o menor
desgaste, sendo seguidas pelas amostras de 60/8 e 90/8. O aspecto do desgaste nestas

amostras foi uniforme, apresentando-se como flocos em todas elas.

TiAIN: 3,5um/30um. Escala: 200um Aumento: 5x TiAIN: 3,5um/30pum. Escala: 200um Aumento: 10x

TiAIN: 3,5um/60um. Escala: 200um Aumento: 5x TiAl: 3,5m/60um. Escala: 200um Aumento: 10x
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o3

TiAIN: 8um/60um. Escala: 200um Aumento: 5x TiAIN: 8um/60pum. Escala: 200pum Aumento: 10x




75

i / B Se e S G 2P
TiAIN: 8um/90um. Escala: 200pum Aumento: 10x
: ;

T11N? Su£n/90um. Escala: 200m Aumento: 5x

Sik 3
o

Figura 47 — Amostras nitretadas com revestimento de 8um.

Observando-se o resultado do teste de desgaste o Wear Track deixado, ou seja, as
trilhas de desgaste nas amostras apds o teste, t€ém-se que algumas amostras possuem o mesmo
padrdo das amostras consideradas por SALAS, 2003 como possuidoras de uma excelente
aderéncia, enquanto outras amostras assemelham-se ao padrao de aderéncia apenas "bom",

conforme ilustram as figuras 48 e 49.

Figura 48 — Padrio de taxa de desgaste "excelente", conforme SALAS, 2003.
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Figura 49 — Padrao de taxa de desgaste "bom", conforme SALAS, 2003.

Ap6s andlise metalografica, obtiveram-se imagens com auxilio de micoscopio. Por
essas analises, observou-se a camada nitretada e o revestimento de TiAIN em cada uma das
amostras analisadas.

Observa-se na figura 50 que a amostra 30/3,5 ¢ homogénea com a presenga de uma
linha mais clara, que indica a presenca do filme de TiAIN. Da regido inferior para a regido
central observa-se uma diferenca na tonalidade de coloragdo o que indica que a amostra passa

da regido nitretada para o substrato.

Figura 50 — Amostra 30/3,5. Escala: 200um.
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Observa-se na figura 51 a presenga de precipitados presentes em algumas regides da
camada abaixo da camada revestida. Nota-se também uma regido superior com alteracao

microestutural, nitidamente observado nessa imagem.

Figura 51 — Microscopia de MEV, Amostra 30/3,5. Aumento: 500x/20um.

Na figura 52 observa-se os contornos de grao do ago H13 bem definidos.

Figura 52 — Metalografia do substrato de ago H13. Aumento: 3000x/5um.



Nas figuras 53 e 54 sdo observadas as imagens obtidas com a amostra de 60/3,5.

Filme de TiAIN

Figura 53 — Amostra 60/3,5. Escala: 20um.

Camada branca

Figura 54 — Amostra 60/3,5. Escala: 10pm.

A figura 55 ilustra a espessura do filme de TiAIN depositado na amostra de 60/3,5.

78
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' .}Filrhlé .(éép.éséura: 3;39 Hm)
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‘Camada Nitrgtéd’é —

Mag wD pat H——— 5um
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Figura 55 — Microscopia de MEV, Amostra 60/3,5. Aumento: 2400x/5um.

Na figura 56 verifica-se regides com "porosidades" abaixo do revestimento. Uma
ampliacao desta imagem pode ser observada na figura 57. Essas "porosidades" podem ser

nitretos que foram atacados e se desprenderam da amostra.

s A B N e g A A

Figura 56 — Microscopia de MEV, Amostra 60/3,5. Aumento: 600x/20pm.
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T

Figura 57 — Microscopia de MEV, Amostra 60/3,5. Aumento: 6000x/2pm.

Observa-se na figura 58 a amostra 90/3,5. A regido mais escura ¢ a camada nitretada e

a de coloragao mais clara € o inicio do substrato de aco H13.

Camada nitretada

Figura 58 - Amostra 90/3,5. Escala: 20pum.

A figura 59 mostra a regido do filme onde se observa pontos de coloracdo clara que
pode indicar a presenga de precipitados de nitretos. Estes precipitados podem ter sido
dissolvidos apds o ataque, durante a preparacdo metalografica. Como nas amostras anteriores
a presenca dos nitretos ndo ocorre em toda a extensdo da amostra, existindo areas onde esta

presenga nao € observada.
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Figura 59 — Amostra 90/3,5. Escala: 10pum.

As figuras 60 e 61 retratam a amostra de 90/3,5, onde se verifica que a camada
nitretada ndo apresentou a formag¢do da camada branca. A camada nitretada formada era

bastante espessa.

Figura 60 — Amostra 90/3,5. Escala: 10um.
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AccY | Probe . Mag WD Det o f———— 5um
20.0 k\_’v 3.4 .z 3000 36 SE - %% o 7

]

Figura 61 — Microscopia de MEV camada nitretada 90um.

A figura 62 retrata a mesma amostra de 90/3,5, onde os vazios que estdo destacados
provavelmente devem-se ao arrancamento de precipitados durante a preparagdo da amostra

para o ensaio.

P

-\

AccY Probe Mag WD Det F————— 5um
20.0 k¥ 38 =« 3000 36 SBSE

Figura 62 — Microscopia de MEV, Amostra 90/3,5. Aumento: 3000x/5um.

Nas figuras 63 e 64 observa-se que o filme de TiAIN ¢ denso e hd uma boa adesdo

entre o substrato (camada nitretada) e revestimento. Observa-se também uma regido mais
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clara logo acima da camada nitretada, esta regido pode ser a presenga de filme intermediario.
A camada branca presente nesta amostra ndo se comporta de maneira uniforme, estando
presente em alguns pontos, como ja citado. A difragdo de Raio-X da camada nitretada com
90um indica a presenca de picos FeoN e FesN, portanto, em algumas regides esta presente a

camada de compostos.

“ufceV Probe Mag . WD Det f"—_t"_| 2_'-““
2000kV 31 xGODD a6 SE 0 A

-~ -

Figura 63 — Microscopia de MEV, Amostra 90/3,5. Aumento: 6000x/2pm.
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Figura 64 — Microscopia de MEV, Amostra 90/3,5. Aumento: 500x/20pm.

Na figura 65 temos a amostra 30/8, com o filme de TiAIN denso e compacto. Na
analise de Scanning Field Emission € possivel observar com clareza esta estrutura colunar
nesta amostra. Nas figuras 66 ¢ 67 é possivel verificar a presenga de precipitados de nitretos,
indicando a possibilidade da presenga da camada branca. A difragdo de Raio-X da camada
nitretada com 30um indica a presenca de picos Fe;N e FesN, portanto, em algumas regides

ocorre a indesejavel camada branca.

*
] | |

Figura 65 - Amostra 30/8. Escala: 200pm.
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Figura 66 — Amostra 30/8. Escala: 20pm

>~

Precipitados de nitretos

Figura 67 — Amostra 30/8. Escala: 20um

Na figura 68 ¢ possivel observar que abaixo do filme (cuja espessura ¢ de 8,66/m) ha
uma fina camada de TiN, depositada para que haja uma melhor ligacdo entre o filme de
TiAIN e o substrato. Esta camada foi depositada pela empresa Balzers durante a confec¢ao da

amostra. Na figura 69 mostra-se novamente que o filme de TiAIN é denso e compacto.
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Figura 69 — Microscopia de MEV, Amostra 30/8. Aumento: 6000x/2pm.

As figuras 70 e 71 mostram com auxilio de microscopio o filme de TiAIN com
composi¢do 60/8. Observa-se a presenca de camada de compostos, visivelmente observada
por precipitados de nitretos. Nas figuras 72 e 73 a regido mais escura proxima ao filme indica
a presenca da camada branca. Entretanto, ressalva-se que a difracao de raio-X da camada

nitretada de 60pm nao apresentou nitidamente os picos de Fe,N e FesN.
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Figura 70 — Amostra 60/8. Escala: 200um

Nitretos

Figura 71 — Amostra 60/8. Escala: 10um
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Figura 72 — Microscopia de MEV, Amostra 60/8. Aumento: 1500x/10pm.

Figura 73 — Microscopia de MEV, Amostra 60/8. Aumento: 3000x/5pum.

As figuras 74 a 78 sdo da amostra 90/8. Houve a precipitacdo de diferentes tipos de

nitretos. Na figura 77 € possivel notar o filme de TiAIN (com espessura de 9,43um) e a

camada de TiN (com espessura de 694nm) logo abaixo.



AccV,  Probe: +, Mag WD Det F————— 10um
150KV < 40 w1500 17\SE

Figura 76 — Microscopia de MEV, Amostra 90/8. Aumento: 1500x/10um.
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20.0kY <36 1500 17 ’,‘

Figura 78 — Microscopia de MEV, Amostra 90/8. Aumento: 1500x/10um.

4.7. NANOINDENTACAO

Nas tabelas 16 ¢ 17 sdo mostrados os valores de nanodureza e modulo de elasticidade

nas amostras revestidas com 3,5 e 8um. A profundidade de penetragdo usada foi 800nm-1pm.
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Tabela 16 - Valores de nanodureza ¢ médulo nas amostras revestidas com TiAIN com 3,5um de espessura.

Moédulo de Dureza

Camada elasticidade
nitretada GP
TiAIN (GPa) (GPa)
3.5um 30um 539,19 33,97
60um 515,819 34,536
90um 403,221 28,614

Tabela 17 - Valores de nanodureza e mdédulo nas amostras revestidas com TiAIN com 8um de espessura

Camada Modulo de Dureza

nitretada elasticidade (GPa)  (GPa)

TiAIN - 8um 30pum 561,538 37,105
60um 570,509 35,170

90um 511,545 32,955

Uma possivel explicacdo para o decréscimo da nanodureza observada no grafico da
figura 79 ¢ a variacdo da aderéncia do revestimento duplex em funcdo do tempo de nitretagao
gasosa. A aderéncia da camada nitretada ¢ prejudicada com o aumento do tempo de nitretagao
devido ao amolecimento superficial do substrato e, para tempos ainda mais longos, pela
presenca da camada branca. Quanto maior a camada nitretada mais tempo foi necessaria para
que a camada fosse formada.

Uma hipoétese € que nas amostras cujo filme possui espessura de §um a tensao residual
¢ maior do que nas amostras cujo filme possui espessura de 3,5um. A tensdo residual nas
camadas maiores pode ser mais bem distribuida. Uma suposi¢cdo que pode ser mencionada ¢
que quanto maior a zona de transi¢do maior € a area para que haja sustentacdo, a zona sendo
mais espessa pode propiciar maior relaxagao das tensoes ocasionando menor dureza.

LEE, 2004 afirma em seu trabalho que maiores valores de dureza no filme

representam maior resisténcia ao desgaste, sendo portanto desejavel.
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4.8 SEM (Scanning Electron Microscope- Field Emission Scanning)

A andlise de SEM foi realizada com a amostra revestida com TiAIN com espessura de
8um e nitretada com espessura de 30um.

Baseando-se na literatura e analisando as imagens obtidas por EDS e por MEV com o
filme de TiAIN, em estudo, conclui-se o filme estudado ¢ monocamada (monolayer).

Observa-se que houve uma delamina¢do na amostra de revestida com TiAIN 30/8,

evidenciado na figura 85.

\

Colo Mines 10.0kY XE) 000 WD 8. 3mm 1,um

Figura 81 — Amostra 30/8. Aumento 9000x

Colo Mines SEI 100k  X23,000 WD 83mm

Figura 82 — Amostra 30/8. Aumento 23000x
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Figura 84 - Amostra 30/8. Aumento de 9000x
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5 CONCLUSAO

Apoés a realizacdo desse trabalho foi possivel a obtengdo de algumas conclusdes

importantes com relacdo a proposta apresentada — Tratamento duplex com trés diferentes
camada nitretadas: 30, 60 e 90um e revestida com filme de nitreto de titanio aluminio - TiAIN

com duas camadas revestidas: 3,5 e 8um.

= Nas amostras nitretadas com processo de nitretacao gasosa foi possivel a identificacao

de camada de compostos, observadas nos difratogramas das amostras de 30, 60 e

90um e nas analises de Microscopia Otica e Microscopia Eletronica de Varredura.

* Com relagdo a andlise de microdureza, observou-se que os maiores valores das
camadas nitretadas foram de 60 e 90um e em seguida 30pum. Quanto maior o tempo de
nitretagdo, maior ¢ a camada de compostos, € consequentemente maior ¢ a dureza da

regido analisada.

* Da andlise de EDS constatou-se que a formula estequiométrica do filme era de
Tio;Alo3N, ou seja, em linhas gerais, o filme era composto de 70% de titanio e 30% de

aluminio.

= Com relagdo a taxa de desgaste ndo se observou diferencas com os filmes de 3,5 e

8um, entretanto a deposicao do revestimento diminui a taxa de desgaste

» Das imagens de MEV, SEM e microscopia verificou-se que o filme de TiAIN
depositado nas amostras apresentou-se como um filme denso, compacto e

monocamada.

= Houve a formag¢do da camada branca e a observacdo de diferentes precipitados de

nitretos para todas as amostras analisadas.
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A andlise de nanodureza mostrou a variacdo da aderéncia do revestimento duplex em
funcdo do tempo de nitretagdo gasosa. Os valores de 8um de camada revestida foram

maiores em relagdo aos valores de 3,5um. Provavelmente houve o fator da tensao

residual presente influenciando nos resultados dessa analise.
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6 SUGESTOES

= Realizar novos testes de caracterizagdo de filmes utilizando-se outros

revestimentos como TiN, TiCN;

= Estudar a influéncia da fadiga térmica nas amostras de aco AISI HI3

simulando-se um equipamento com ciclo de aquecimento e resfriamento;

= Estudar os parametros de nitretagdo e otimizar o processo para que seja

minimizada a formagao da camada branca;

= Estudar o comportamento da camada duplex realizada com nitretagdo por

plasma em termos de adesdo e fadiga térmica;

= Verificar a influéncia da tensdo residual nessa mesma linha de pesquisa.
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Anexo A
Graficos da composi¢ao estequiométrica — EDS:

File: C:\PGT Data\agary\Area_S001.pgt
Collected: Oclober 25, 2006 14:26:58
Live Time: 53.54 Count Rate: 3ne Dead Time: 44 85 %
Beam Voltage: 20.00 Beam Current: 2.00 Takeoff Angle:  30.00
Estimated 1.48
Density:
Area S007,
— Pt T F5: 3200
Al
[Ti
- LYgr Cife Fe
T T T T T — T f T T T T T T T T T T T
1] 5 10 15 20
Element | Line | kev | KRatio | Wi% | At% | AtProp | ChiSquared
o] KAl | 0.523 | 0.0000 0.00 0.0 0.0 12.16
Al KAl 1487 | 0.1145 1597 17.54 00 66,57
Ti KAL | 4.510 | 07603 62.25 38,50 0 43 .40
N KAL | 0392 | 0.1104 20 46 4326 0.0 10,93
Fe KAL | 6403 | 0.0148 1.32 0.70 0.0 1.28
Cr Eal 5414 | 0.0000 0,00 0.00 00 2.56
C KAl 0277 | 00000 0.0 0 (KD [LX1] T7.03
Total 1.0 100,104 T, (W) 0.0 6,91

Picos dos elementos obtidos por EDS e relagdo da porcentagem atdmica da amostra de

3,5um-30pm
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File: CAPGT Datalagary\Area_S001.pgt
Collected: October 25, 2006 14:05:47
Live Time: 49 81 Count Rate: 3083 Dead Thme: 44 45 %
Beam Voltage: 20.00 Beam Current: 2.00 Takeoff Angle:  30.00
Estimated 2.05
Density:

Area S001.

At FS: 3200
|. r!L_'r“ L T T |'-_: T ¥ T ] L] L] T L] I ¥ T L) v ]
1] L 10 15 20

Element | Line | keV | KRatio | Wi% | At% ;[ At Prop | ChiSquared
0 KAl | 0523 | 000400 0,00 Eiiie 0.0 9 40
Al KAl 1487 | Q1140 17.42 22 84 0.0 68.23
Ti KAl | 4.510 | 08287 T2.04 53.19 0.0 41.44
N KAL | 0.392 | 0.0432 9.14 23.07 0.0 1693
Fe KAl | 6403 | 0.0090 087 0.55 0.0 091
Cr KAl 5414 [ 00051 0.53 0,36 0.0 .58
C KAL | 0277 | 0.0000 .00 (.00 0.0 9997

Total LO0M | 100000 | 10400 0.0 6.70
Element | Line | Gross (cps) | BKG (cps) | Nei {eps) | P-B Ratio
(4] KAl 26.3 7.6 0.0 0.0
Al KAl 35735 363 143.4 3.9
Ti KAl 1112.2 510 467.5 9.2
M KAl 574 bR | 413 0.8
Fe KAl 16,2 95 il 0.1
Cr KAl 1.5 36.7 23 0.1
[ KAl 26.9 29 0.0 00

Picos dos elementos obtidos por EDS e relagdo da porcentagem atomica da amostra de

3,5um-60pm



File: CAPGT Data\agary\Area_S001.pgt
Collected: October 25, 2006 14:21:13
Live Time: 50.53 Count Rate: 2089 Dead Time: 43.59 %
Beam Voltage: 20.00 Beam Current:  2.00 Takeoff Angle:  30.00
Estimated 1.43
Density:
Area_S007.pgt
Ti
(-]
S L T —
] L 10 15
Element | Line | keV | KRatio | Wi% | “At% | Ai Prop | ChiSquared
o] KAl | 0523 | 0.0000 0.00 |\0.00 0.0 5.66
Al KAl 1487 | 0.09%5 9.69 749 0.0 63.32
Ti KAl | 4510 | 0.6832 43.81 19.07 0.0 36,84
N KAl | 0,392 | 01012 25.76 3834 0.0 5.33
Fe KAl | 6403 | 00097 067 0.25 0.0 1.0
Cr KAl | 5414 | 0.0000 0.00 0.00 0.0 0.92
C KAL | 0277 | 01094 20.08 34.86 0.0 58,40
Total 1.04MM) 10,00 104,00 0.0 6,35
Element | Line | Gross (cps) | BKG (cps) | Net (cps) | P:B Ratio
0 KAl 259 73 0.0 0.0
Al KAl 5494 353 164.7 4.7
Ti KAl 1103.6 479 3113 10.9
N KAl 60.1 32 15.1 19
Fe KAl 348 27.2 45 02
Cr KAl 311 349 0.0 0.0
C KAl 29.4 1.0 4.9 1.7

Picos dos elementos obtidos por EDS e relagdo da porcentagem atdmica da amostra de

3,5um-90um




File:

C\PGT Datalagary\Area_S001_pgt

Collected: October 25, 2006 14:16:57
Live Time: 51.88 Count Rate: 2864 Dead Time:; 4281 %
Beam Voltage: 20.00 Beam Cument: 2.00 Takeoff Angle:  30.00
Estimated 1.57
Density:
Area_S007.pgt
Tt
I
|
F
™ 4 T T T y T T T T
1] 5 10 15
Element | Lime | keV | KRatio | Wi% | A% | At Prop | ChiSquared
0 KAL | 0323 | 0.0000 0.00 0.00 0.0 287
~ Al KAI 1.487 | 0.1187 12.87 10,89 0.0 6l 48
~Ti KAL | 4.510 | 0.7224 49,52 23,60 0.0 47,71
N KAl | 0392 | 0.0751 19.87 3238 0.0 598
Fe KAl | 6403 | 0.0040 0.30 0.12 0.0 207
Cr KAl 5414 | 00011 0,09 0.04 0.0 1.31
C KAL | 0277 | 0078 17.34 3296 0.0 46,49
Total 1AM | 1000 | 204000 0.0 6,39
Element | Lime | Gross (cps) | BKG (cps) | Net (cps) | P:B Ratio
[v] KAl 24.6 3.0 0.0 0.0
Al KAl 5354 30.5 178.2 58
Ti KAl 1063.3 4.7 485.8 10.9
N KAl 538 56 1.1 2.0
Fe KAl 278 26.2 1.6 0.1
Cr KAl 289 325 0.6 0.0
C KAl 26.2 34 4.2 1.3

Picos dos elementos obtidos por EDS e relagdo da porcentagem atomica da amostra de

Sum-30pum
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File: CAPGT Data‘agary\Area_S001.pgt 60-8
Collected: October 27, 2006 10:57:36
Live Tima: 60.00 Count Rate: 726 Dead Time: 35.03 %
Beam Voltage: 20.00 Beam Current  2.00 Takeoff Angle:  30.00
Estimated 3Tz
Density:
B Area_S001.
ZE da FS: 900
1
i
Fe Fe .
T T . T 7 7 7 i - - - - - - r T v T
1] L 10 15 20
e
Elenent | Line | keV | KRatio | Wi% [[ A1% [ At Prop | ChiSquared
0 KAl | 0523 | 0.0000 0.00 00 0.0 1.80
Fe KAl | 6403 | 0.0059 0.60 0.44 0.0
Al KAl 1487 | 0.1301 20.89 31.94 0.0 14.85
Ti KAL | 4510 | 0.863% | 7852 67.62 0.0 15.562
N KAL | 0392 | 0.0000 0.00 0.00 0.0 11.09
Total 10000 [ 1000 | 100,00 .1 1.18
| Element | Line | Gross {eps) | BKG (eps) | Nei (eps) | P:B Ratio
(9] KAl T 2.1 0.0 (.0
Fe KAl 6.6 58 0.4 0.1
Al KAl 129.6 LR 31.3 33
Ti KAl 2694 132 2.7 7.1
N KAl 13.9 1.5 0.0 0.0
Element | Line | Det Eff | Z Corr | A Corr | F Corr | Tot Corr | Modes
0 KAl 0.154 0.844 13,495 | 1000 11.380 Element
Fe KAl 0975 1.024 1.128 1000 1.155 Element
Al KAl 0.873 0.931 1975 0.997 1.83% Element
Ti KAl 0938 1.020 1.019 10040 1.03% Element
N KAl 0022 0.834 3.286 1,000 2.742 Element

Sum-60pum

Picos dos elementos obtidos por EDS e relagdo da porcentagem atomica da amostra de
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File: CAPGT Data\agary\Area_S001.pgt - 50-8
Collectad: October 27, 2006 11:00:33
Live Time: 50.00 Count Rate: 718 Dead Time: 33.07 %
Beam Voltage: 20.00 Beam Current  2.00 Takeoff Angle:  30.00
Estimated 1.41
Density:
B Arca_S000.pgt
i FS: 900
Ti
il e
'h’ T T = T T T L) I L L L T ] L] ¥ T
0 L 10 15 20
P s
Element | Line | keV | KRatio | Wi% || At% )| At Prop | ChiSquared
(8] KAl | 0.523 | 0.0000 (.04 L0 0.0 0.95
Fe KAl | 6403 | 0.007% 0.70 036 0.0
~Al KAl | 1487 | 01213 16.47 17.55 0.0 13.68
~Ti KAl | 4.510 | 074814 | 60.53 36.33 0.0 13.15
~M KAl | 0392 | 01224 2230 45.76 0.0 6.41
Total LOGOK | 10400 | 104000 0.0 1.89
Element | Line | Gross (eps) | BKG (eps) | Net (eps) | P:B Ratio
O KAl 6.3 24 0.0 0o
Fe KAl 6.4 6.0 0.7 o1
Al KAl 133.4 9.1 41.6 4.6
Ti KAl 2672 12.7 114.5 9.0
M KAl 14.7 1.6 2.4 1.5
Element | Line | Det Eff | Z Corr | ACorr | FCorr | Tot Corr | Modes
0 KAl 0.154 0.882 13.304 1.000 11.738 Element
Fe KAl 0975 1.069 1.091 1.000 1.166 Element
Al KAl 0873 0.968 1.855 0.99% 1.792 Element
Ti KAl 0.938 1.062 1.007 0.999 1.068 Element
N KAl D022 0.873 2.757 1000 2407 Element

Picos dos elementos obtidos por EDS e relagdo da porcentagem atomica da amostra de

Sum-90um



Anexo B
Graficos: Taxa de desgaste e Coeficiente de atrito
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[lustragdo grafica da amostra nitretada camada: 30 um e revestida camada: 3,5um
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[lustracao grafica da amostra nitretada camada: 60 um e revestida camada: 3,5um
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90 - 3.5um - 3N
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[lustragdo grafica da amostra nitretada camada: 90 um e revestida camada: 3,5um
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Ilustragdo grafica da amostra nitretada camada: 30 um e revestida camada: 8um
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60 - 8um - 3N
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Ilustragdo grafica da Amostra nitretada camada: 60 um e revestida camada: 8um
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Ilustracdo grafica da Amostra nitretada camada: 90 um e revestida camada: 8um
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Ilustragdo grafica da Amostra nitretada camada: 60 pm
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Ilustracdo grafica da Amostra nitretada camada: 90 um
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Anexo C
Graficos dos valores de Nanodureza e Modulo de Elasticidade
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[lustracdes graficas de dureza amostra de 3,5um.
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Modulus (GPa) Modulus (GPa)
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[lustragdes graficas de modulo amostra de 3,5um
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Hardness (GPa) Hardness (GPa)
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Ilustragdes graficas de dureza amostra de 8um
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Modulus (GFe) Maclus (GPa)
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[lustracdes graficas de médulo amostra de 8um



Anexo D
Dados do Perfil de microdureza

Valores de distancia e dureza obtidos para as camadas nitretadas analisadas:

123

30um 60um 90um
distancia (mm) HV 0.05 distancia (mm) HV 0.05 distancia (mm) HV 0.05
0 961,5 0 1165,6 0 1176,8
0,04 878 0,04 804 0,04 897
0,12 601 0,12 628 0,12 771
0,16 524 0,16 555 0,16 599
0,20 495 0,20 503 0,20 520
0,24 479 0,24 470 0,24 498
0,28 470 0,28 473 0,28 443
0,32 470 0,32 475 0,32 471
0,36 472 0,36 473 0,36 471
0,40 472 0,40 455 0,40 465
0,44 474 0,44 460 0,44 465
0,48 474 0,48 468 0,48 461




