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RESUMO

Amostras cilindricas do a¢o AISI D6 foram submetidas aos
tratamentos térmicos de recozimento, témpera e revenido e
tratadas termicamente na temperatura mdaxima de reveni-
mento. Em seguida foram nitretadas em gaiola catiodica nas
temperaturas de 300 e 400 °C durante 3 e 4 horas com obje-
tivo de avaliar as melhores condigdes de tratamento para
este material. Nessa técnica as amostras sdo colocadas num
potencial flutuante, dentro de uma gaiola que blinda o po-
tencial catodico. Um estudo sistemdtico foi realizado para
avaliar a eficiéncia desta técnica na melhoria da dureza
deste ago e sem o surgimento dos problemas comuns da ni-
tretagdo iénica convencional como o efeito de borda. As
amostras nitretadas por essa nova técnica apresentaram,
para uma duragdo de tratamento bem inferior, espessuras
de camadas, fases cristalinas e durezas, semelhantes aque-
las apresentadas na literatura para a nitretagdo ionica con-
vencional. Observa-se que nas trés condigoes de tratamento
térmico, a condi¢do de nitretagdo que apresentou maior es-
pessura de camada de compostos foi para a duragdo de 4
horas na temperatura de 300 °C.

ABSTRACT

Cylindrical Samples of the steel AISI D6 were submitted to
annealing, quenching and tempering thermal treatments be-
sides a heat treatment at the maximum tempering tempera-
ture. Then they were nitrided in cathodic cage at tempera-
tures of 300 and 400°C for 3 and 4 hours, in order to eva-
luate the best conditions of treatment for this material. In
this technique the samples are placed on an insulating plate
inside a metallic cage that shields the cathodic potential. A
systematic study was conducted to test the efficiency of this
technique in improving the hardness of the AISI D6 steel
and to obtain nitrided layers without the well known prob-
lem of conventional ion nitriding such as the edge effect.
The samples nitrided by this new technique presents layers
thickness, crystalline phases and hardness, comparable to
those presented in literature for conventional ion nitriding,
although for smaller treatment times. It notices that in three
cases, the condition that showed bigger thickness of the
compounds layer was the treatment for 4 hours at the tem-
peratures of 300°C.
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1. INTRODUCAO

Os acos para trabalho a frio da série D (Die Steels) sdo de
alto teor de cromo e alto teor de carbono, possuindo elevada
resisténcia ao desgaste (associada a presenga de carbonetos
de cromo) e baixissima distor¢do no tratamento térmico,
sendo também chamados de agos “indeformaveis”. Desta sé-
rie o mais utilizado é o D6. O cromo ¢ adicionado, junta-
mente com Mn, principalmente, para aumentar a temperabi-
lidade, tornando, o ago temperavel em 6leo. Aumenta a re-
sisténcia ao desgaste, porque aumenta a dureza, sem preju-
dicar sensivelmente a ductilidade. O vanadio forma carbo-
netos estaveis e melhora a temperabilidade dos acos ferra-
menta. O carboneto formado pelo vanadio ¢ considerado
como sendo o carboneto mais duro encontrado nos acos,
com dureza superior ao carboneto de cromo, ao tungsténio
ou ao oxido de aluminio [1]. O principal efeito é impedir o
crescimento do grdo, refinando-o e, também, atua na melho-
ra da dureza a quente.

Sdo utilizados em matrizes para corte, estampagem, embu-
timento, em pentes para laminagdo de roscas, pungdes, cali-
bres, mandris, laminas para corte a frio e fieiras para trefila-
¢do [2]. Como em todos os agos hipereutetdides, a resposta
ao tratamento térmico é excepcionalmente influenciada pe-
las condi¢des de austenitiza¢do, que definem a quantidade
de carbono e elementos de liga dissolvidos na austenita e
presentes sob a forma de carbonetos, além, evidentemente,
do tamanho de grio austenitico.

A excepcional resisténcia a abrasdo e maxima estabilidade
de gume, torna-os adequados para a utilizagdo em matrizes
para corte, estampagem e embutimento, pungdes de alta so-
licitagdo, facas para tesouras de alto rendimento, fieiras para
trefilacdo, fresas, moldes para prensagem de cerdmicos, fer-
ramentas para prensas de extrusdo, revestimentos de moldes
cerdmicos, facas para corte de chapas de ago alto silicio [2].
Assim, a temperabilidade, a quantidade de austenita retida e
0 comportamento no revenimento, (e, conseqiientemente, as
propriedades da ferramenta) sdo fundamentalmente altera-
dos pelos parametros de austenitizagdo. Observadas estas
limitagdes, informagdes como dureza e seu comportamento
no revenimento podem ser obtidos das curvas de revenimen-
to, sendo que a adi¢do dos elementos de liga 0,7%W e
0,2%V melhora a resposta ao revenimento.

A tenacidade deste ago ¢ fortemente dependente da distribu-
icdo dos carbetos eutéticos do tipo M;C;. Sendo que as me-
lhores distribui¢des desses carbetos, bem como a sua menor
dimensdo fazem, também, com que tenham a resisténcia a
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fadiga bastante melhorada. A ocorréncia de microlascamen-
tos e microtrincamento, importantes mecanismos de desgas-
te em varias operagdes de trabalho a frio, € também reduzida
em relagdo a ocorréncia nos agos da série D. Esta dependén-
cia € de particular importancia & medida que a dimensao do
material de partida deve ser adequada a dimensdo final da
ferramenta, principalmente quando a matéria prima ¢ prove-
niente de material cortado em distribuidores.

Sua seqiiéncia de solidificacdo se inicia pela formagdo da
austenita (y), com o liquido sofrendo uma reagdo eutética
para: y + M,C; [3]. Os carbetos eutéticos sdo os principais
responsaveis pela elevada resisténcia ao desgaste desse ago.
Com o trabalho mecanico a quente dos lingotes, a estrutura
de carbetos eutéticos é quebrada, sendo a intensidade desta
quebra proporcional ao grau de deformagdo. Com isto,
quanto maior o grau de deformag@o maior sera a intensidade
de quebra da rede e, portanto, menor serd o tamanho final
dos carbetos e melhor sera a sua distribuicao.

2. MATERIAIS E METODOS

O material utilizado nesse estudo € o aco para trabalho a frio
AISI D6 com a seguinte composigdo: 2,1%C, 11,5%Cer,
0,7%W e 0,2%V, fornecido no estado recozido (dureza 231
HV) pela Bohler. As amostras foram tratadas termicamente
na temperatura de 300°C durante 2,5 h com resfriamento ao
ar, a témpera foi realizada a 1050°C resfriamento em 6leo, o
revenido realizado a 300°C com resfriamento ao ar.

As amostras foram usinadas com 31,8 mm de didmetro € 5
mm de altura, lixadas com lixas 320, 400, 600 ¢ 1200 mesh
e polidas com discos de feltro usando abrasivos de alumina
com granulometria de 1.0 ¢ 0.3 pm. Depois foram limpas
com acetona, com agitagdo por ultrasom, antes de serem co-
locadas na camara de nitretagao.

Na nitretag@o i0nica em gaiola catodica utilizou-se 0 mesmo
equipamento de nitretacdo convencional [4]. A fonte de ten-
sdo ¢ continua e possui voltagem e corrente maximas de
1500 V e 2 A, respectivamente. Na cdmara de vacuo cilin-
drica, figura 1, com 30 cm de didmetro e 40 cm de altura,
confeccionada de ago inoxidavel austenitico, foi adicionada
um dispositivo denominado de gaiola catddica, confeccio-
nada de folha de aco inoxidavel austenitico AISI 316, com
0,8 mm de espessura. A gaiola possui 112 mm de didmetro,
25 mm de altura e furos de 8 mm de didmetro uniformemen-
te distribuidos com distancia de 9,2 mm entre centros de fu-
ros adjacentes. A amostra ¢ colocada sobre um disco isolan-
te de alumina conforme mostra a Figura 1.

O plasma ¢ formado na gaiola catddica, que funciona como
catodo (a parede da camara ¢ o 4nodo) e ndo diretamente na
superficie das amostras, que permanecem em potencial flu-
tuante, posicionadas em uma superficie isolante.

As amostras foram tratadas durante 3 e 4 horas, na pressao
de 250 Pa, nas temperaturas de 300 e 400 °C. A atmosfera
nitretante foi constituida de uma mistura de 80% N, + 20%
H, num fluxo total de 20 sccm. Apds a nitretagdo as amos-
tras foram preparadas metalograficamente e atacadas com
reagente marble.
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Figura 1 — Vista em corte do reator de nitretacio ionica, com a
adaptacio da gaiola catodica.

A composicdo de fases e textura foi analisada usando difra-
¢do de raios-X (DRX). As analises descritas foram realiza-
das usando linhas Cu Ko (comprimento de onda: 0.154 nm),
operado em 40 KV em um instrumento DRX (Shimadzu,
XRD-6000). A microscopia optica (Olympus BX60M) foi
usada para observar a morfologia e espessura da camada ni-
tretada. Finalmente, foi feito o perfil de microdureza para
confirmar a espessura e uniformidade das camadas obtidas
bem como a eliminagdo do efeito de bordas [5,6].

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

As Figuras 2 a 4 apresentam micrografias opticas do ago D6
nitretado apos tratamento térmico prévio.

As amostras recozidas e nitretadas por 3 horas a 400°C, fi-
gura 2-b, ndo apresentaram zona de compostos, porque nao
possuia nitretos de cromo em sua superficie e sim carbetos
de cromo, inibidores de formagdo de nitretos, e ferro alfa em
sua superficie outro fator que dificulta a formag@o de nitre-
tos. A amostra nitretada durante 3 h a 400 °C apresentou
camada nitretada mais fina, porque o carbono ndo dissociou,
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enquanto a maior espessura foi apresentada para a condi¢do
de 4h a 300 °C, figura 2-c, porque agora a fase predominan-
te € nitreto de cromo (CrN e Cr,N) apresentando ainda em
menor intensidade os carbetos de cromo. Também os perfis
de microdureza confirmam a maior espessura de camada e
maior microdureza na superficie para condi¢do de 4 horas
de tratamento na temperatura de 300 °C.

A

b) 3 H 400 °C

a) 4 H 400 °C 04H300°C

Figura 2 — Micrografias das amostras do aco D6 recozidas e ni-
tretadas em condic¢des variadas de temperatura e tempo
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Figura 3 — Micrografias das amostras do aco D6 tratadas ter-

micamente na temperatura maxima de revenimento e nitreta-
das em condicdes variadas de temperatura e tempo.

As amostras tratadas por 3 horas a 400°C, Figura 3-b, ndo
apresentaram zona de compostos, pois ndo se formou nitre-
tos, visto que o carbono ndo se dissociou, portanto, as fases
presentes sao carbeto de cromo e ferro alfa.

As amostras nitretadas por 4 horas a 400°C e por 4 horas a
300°C, figuras 3-a e 3-c, respectivamente, apresentaram zo-
na de compostos, porque houve a dissocia¢do dos carbetos
de cromo favorecendo a presenga dos nitretos de cromo dos
tipos CrN e Cr,N, embora a espessura de camada da amostra
nitretada a 4 horas a 400°C tenha sido menor.

Nas amostras temperadas e revenidas, figura 4, foram veri-
ficadas as maiores espessuras de camada, excetuando ape-
nas a amostra nitretada durante 3h a 400 °C, figura 4-b, que
apresentou camada mais fina quando comparadas com as
demais. Observou-se que nas trés condi¢cdes de tempo e
temperatura, a condi¢do que apresentou maior espessura de
zona de compostos foi para a duracdo de 4 horas na tempe-
ratura de 300 °C, figura 4-c, bem como a amostra nitretada
durante 4 horas na temperatura de 400 °C, figura 4-a. Este
fato deve-se ao grande teor de carbono e de cromo que favo-
rece, para maior duragdo de tratamento, a formagdo de car-
betos de cromo e dificultam a formagao de nitretos de ferro
e cromo, que sdo os componentes que formam a camada de
compostos.
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Figura 4 — Micrografias das amostras do D6 temperadas, reve-
nidas e nitretadas em condicdes variadas de temperatura e

tempo.

Ja para as amostras apenas temperadas e nitretadas nas trés
condi¢des de tempo e temperatura, ndo ocorreu a formagdo
de zona de compostos, pois em nenhum desses tratamentos
houve formagdo de nitretos, apenas de carbeto de cromo e
ferro alfa, como observado na Figura 5.

Figura 5 — Micrografia do aco D6 temperado, e nitretado du-
rante 3h a 400 °C.

3.1 Analise de Microdureza

Os perfis de microdureza apresentados, na figura 6, para as
amostras recozidas e nitretadas, confirmam a maior espessu-
ra de zona de compostos para as amostras nitretadas durante
4 horas na temperatura de 300 °C. Os perfis de microdureza
para as amostras nitretadas nas outras duas condi¢des de
tempo e temperatura apresentaram-se semelhantes.

A figura 7 apresenta os perfis de microdureza para as amos-
tras tratadas termicamente na temperatura maxima de reve-
nimento, observou-se a confirmagdo de que a amostra nitre-
tada durante 3 horas a 400°C ndo apresentou formacao de
camada nitretada, por issso ndo houve aumento na microdu-
reza. E, também comprova a maior espessura de camada pa-
ra amostra nitretada durante 4 horas na temperatura de
300°C.
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Figura 6 — Perfis de microdureza para o aco D6 recozido e ni-
tretado

Aco D6 — Tratado na temperatura de revenimento maximo e Nitretado
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Figura 7 — Perfis de microdureza do aco D6 tratado na tempe-
ratura maxima de revenimento e nitretado

A Figura 8 apresenta os perfis de microdureza para a amos-
tra temperada e nitretada, a titulo de exemplo, na temperatu-
ra de 400°C durante 3 horas, que tem-se mostrado ser a me-
lhor condigdo de tratamento. Observa-se que em total con-
sondncia com a micrografia e com os difratogramas de rai-
0s-X, esta amostra ndo apresenta endurecimento, permane-
cendo a dureza do substrato. As fases presentes na superfi-
cie das amostras temperadas e nitretadas, nas trés condi¢des
de tratamento, foi apenas carbeto de cromo e ferro alfa.
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Figura 8 — Perfis de microdureza para o aco D6 temperado e
nitretado

Os perfis de microdureza apresentados, na Figura 9, para as
amostras temperadas e revenidas nitretadas, confirmam a
maior espessura de zona de compostos para as amostras ni-
tretadas durante 4 horas na temperatura de 300 °C. E tam-
bém comprova que houve endurecimento em todas as con-
di¢des de tratamento, a microdureza do substrato é em torno
de 600 HV e a amostra nitretada a 300°C durante 4h apre-
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sentou microdureza na superficie em torno de 1100 HV e
para as amostras nitretadas nas outras duas condi¢des de
tempo e temperatura a microdureza superficial ¢ de aproxi-
madamente 800 HV.

Aco D6 - Temperados e Revenidos
Microdureza HV (100g/f)

1200
1000
800 —m— 4H - 300°C
600 —— 44
400 —8— 3H - 400°C]
200

0+ T T T T T T T |
10 20 30 40 50 60 70 80 90 100

Distancia (pm)

Figura 9 — Perfis de microdureza para o aco D6 temperado re-
venido e nitretado.

3.2 Analise de Difraciao de Raios-X

O processo de nitretagdo em gaiola catddica produziu as fa-
ses mostradas nos difratogramas abaixo.

As amostras recozidas e nitretadas, Figura 10, tratadas por 3
horas a 400°C apresentaram carbeto de cromo que ¢ inibidor
da formacdo de nitretos. O carbono se liga ao cromo evitan-
do a formag@o de nitretos de cromo. Foi detectada a presen-
¢a de ferro alfa, provavelmente do substrato.
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Figura 10 — Amostras recozidas e nitretadas variando as condi-
¢Oes de tratamento em relagiio ao tempo e a temperatura de
tratamento.

As amostras tratadas por 4 horas a 400°C e por 3 horas a
300°C, figura 10, apresentaram nitretos de cromo como fase
predominante, resultando da dissociag@o de parte dos carbe-
tos de cromo que continua como fase presente na superficie
do material, porém em menor intensidade.

3.3 Difratogramas das Amostras Tratadas Termicamen-
te na Temperatura de Revenimento Maximo e Ni-
tretadas

A Figura 11 apresenta os difratogramas das amostras trata-
das termicamente na temperatura maxima de revenimento e
nitretadas.

A amostra nitretada por 3 horas a 400°C ndo apresenta nitre-
to de cromo, e sim carbetos de cromo, inibidores de forma-
¢do de nitretos e ferro alfa em sua superficie.
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As amostras tratadas por 4 horas a 400°C e por 4 horas a
300°C apresentaram como fase predominante os nitretos de
cromo.
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Figura 11 — Amostras tratadas termicamente na temperatura
de revenimento maximo e nitretadas nas diversas condicoes de
tratamento.

3.4. Difratogramas das Amostras Temperadas e Nitreta-
das

Nenhuma das amostras, independentemente da condigao de
nitretagdo, apresenta nitretos, Figura 12.
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Figura 12 — Amostras temperadas e nitretadas nas diversas
condi¢des de tratamento.

Todas as amostras apresentam apenas carbetos de cromo, i-
nibidores de formagao de nitretos. Todas as amostras tempe-
radas e nitretadas apresentam ferro alfa. Provavelmente isso
se deve ao fato que no material temperado, o carbono apre-
senta-se “preso” nos intersticios; apds revenido, o carbono
forma carbonetos, de cromo ou cementita. Talvez isto modi-
fique a difusdo do nitrogénio.

3.5 Difratogramas das Amostras Temperadas, Reveni-
das e Nitretadas

Observa-se da Figura 13 que todas as amostras apresenta-
ram a fase nitreto de cromo, comprovando que houve a dis-
sociagdo dos carbetos de cromo e por isso as amostras apre-
sentaram zona de compostos em todas as condi¢des de tra-
tamento. As amostras tratadas por 3 horas a 400°C e 4 horas
a 400°C apresentam nitreto de cromo (CrN) e carbeto de
cromo, inibidores de formagdo de nitretos. A amostra trata-
da por 4 horas a 300°C apresenta predominante o nitreto de
cromo Cr,N e pequenas concentragdes de carbetos de cro-
mo. Em nenhuma amostra foi detectada a presenca de ferro
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alfa na superficie, este fato se deve a maior espessura de
camada nitretada.

.om T 4h- 30'C Py = 4n - 400°C
DM 4h - 400°C (=[] h 3h-400°C
o, e g, L
- — |
el . s
E) v
4 | = . . * .
g Yy . f . -
—_— - - —— — -
g o ' |
2 | £
o 1
bello . I/
A=/l [ o M - - .
AN M . O R IS Y S DD OIS
» b L L L L] o - P EY -
20 ETY

Figura 13 — Amostras temperadas, revenidas e nitretadas nas
diversas condi¢oes de tratamento.

4. CONCLUSOES

A nitretagdo a plasma em Gaiola Catddica produz as mes-
mas propriedades em relagdo a nitretagdo a plasma conven-
cional (NI).

As melhores condi¢des para a nitretagdo em gaiola catddica
do aco D6 foram: durac@o de 4 horas na temperatura de 300
°C, quando temperado e revenido. Formando uma camada
nitretada de 100um de espessura

A NGC proporcionou a formagdo de camadas de compostos
para uma duragdo de tratamento muito menor quando com-
parado com a nitretagdo idnica convencional.

O ago D6 nitretado em gaiola catodica apresentou aumento
substancial na microdureza, em torno de 66,67%, sem preju-
izo na tenacidade. As fases presentes sdo: nitretos de cromo,
carbeto de cromo e ferro alfa.
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