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RESUMO

Amostras cilindricas do ago AISI D2 foram submetidas aos tratamentos térmicos de recozimento,
témpera e revenido e tratadas termicamente em baixas temperaturas para aivio de tensdes. Em seguida foram
nitretadas em gaiola catddica nas temperaturas de 400 e 480 °C durante 3 e 4 horas com objetivo 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 potencia catédico. Um estudo sistematico foi realizado para
avaliar a eficiéncia desta técnica na melhoria da dureza deste ago e sem o surgimento dos problemas comuns
da nitretagdo idnica convencional como o efeito de borda. As amostras nitretadas por essa nova técnica
apresentaram, para uma duracdo de tratamento bem inferior, espessuras de camadas, fases cristalinas e
durezas, semel hantes aquel as apresentadas na literatura para a nitretag&o i6nica convencional. Observa-se que
nas trés condi¢des de tratamento térmico, a condicdo de nitretacdo que apresentou maior espessura de camada
de compostos foi para a duragdo de 3 horas na temperatura de 480 °C.

Palavras-chaves. Gaiola catodica, ago AlSI D2, efeito de borda, dureza.

Plasma nitriding in cathodic cage of type AlISlI D2 tool steel for cold
working
ABSTRACT

Cylindrical samples of type AISI D2 tool steel were submitted to the thermal treatments of
annealing, quenching and tempering, as well as low temperature stress relieving. Then, they were nitrided in
a cathodic cage at the temperatures of 400 and 480°C for 3 and 4 hours, to assess the best conditions of
treatment for this material. In this technique the samples are placed on an insulating plate inside a cage that
shields the cathodic potential. A systematic study was conducted to assess the efficiency of this technique in
improving the hardness of the steel and without the appearance of the common problems of conventional ion
nitriding, such as the edge effect. The samples nitrided using this new technique, for smaller treatment times
presented layer thicknesses, crystalline phases and hardness comparable to those reported in the literature for
conventional ion nitriding. It was found that nitriding for 3 hours at 480 °C resulted in a thicker compound
layer, among the 3 nitring conditions tested.

Keywords: cathodic cage, steel AISI D2, edge effect, hardness.

1 INTRODUCAO

Os agos para trabalho a frio da série D (Die steels) sdo de alto teor de cromo e ato teor de carbono,
possuindo elevada resisténcia ao desgaste (associada a presenca de carbonetos de cromo) e baixissima
distorcdo no tratamento térmico, sendo também chamados de acos “indeformaveis’. O aco desta série mais
utilizado € o D2. S3o utilizados em matrizes para corte, estampagem, embutimento, em pentes para
laminacdo de roscas, puncgdes, calibres, mandris, |aminas para corte a frio e fieiras para trefilagdo [1]. O alto
teor de molibdénio (Mo) confere a este agco uma boa resisténcia a0 amolecimento pelo calor. Entretanto, a
tenacidade deste aco é fortemente dependente da distribuicdo dos carbonetos eutéticos tipo M,Cs. Esta
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dependéncia é de particular importancia a medida que a dimensdo do material de partida deve ser adequada a
dimensdo final da ferramenta, principalmente quando a matéria prima é proveniente de material cortado em
distribuidores [2]. Como em todos os acos hipereutetéides, a resposta ao tratamento térmico é
excepcionalmente influenciada pelas condi¢Bes de austenitizacdo, 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 gréo austenitico.

Assim, a temperabilidade, a quantidade de austenita retida e o comportamento no revenimento, (e,
conseqiientemente, as propriedades da ferramenta) sdo fundamentalmente alterados pelos par&metros de
austenitizaco.

Observadas estas limitacOes, informacfes como dureza e seu comportamento no revenimento podem
ser obtidos das curvas de revenimento.

Fornecido no estado recozido, com dureza maxima de 255 HB o ago AlSI D2 tem composicao
guimica bésica: Fe-1,55%C-12,0%Cr, com adi¢fes dos elementos de liga Mo e V da ordem de 1,0% para
melhorar a resposta ao revenimento. Sua seqiiéncia de solidificagdo se inicia pela formagéo da austenita (y),
com o liquido sofrendo uma reagdo eutética para: v + M;Cs [1, 2, 3]. Os carbonetos eutéticos so 0s
principais responsaveis pela elevada resisténcia ao desgaste deste aco. Com o trabalho mecénico a quente nos
lingotes, a estrutura de carbonetos eutéticos € quebrada, sendo a intensidade desta quebra proporciona ao
grau de deformacdo. Com isto, quanto maior o grau de deformagdo maior serd a intensidade de quebra da
rede e, portanto, menor serd o tamanho final dos carbonetos e melhor sera a sua distribuicdo [3]. Esta
redistribuicdo de carbonetos é responsdvel pela forte anisotropia de propriedades entre as direcdes
longitudinal e transversal das barras.

A estrutura consiste em martensita revenida e no ndcleo carbetos de cromo. A estabilidade da
estrutura do nlcleo se deve a escolha da temperatura de nitretagdo em torno de 20-30 °C abaixo da
temperatura de revenido. A espessura da camada de compostos para a nitretagdo 510 °C durante 26 horas esta
nafaixa de 5-12 pm e espessura total da camada em torno de 70 pm. O aumento na espessura da camada de
compostos é acompanhado do aumento na porosidade. Este aumento de porosidade na zona de difusdo deve-
se principalmente a presenca de carbetos de cromo. Os difratogramas de raios-X, para a mostra nitretada a
510 °C durante 26 horas mostram gue a camada consiste principalmente de e-carbonitreto (Fe,.3N), e de
aproximadamente mesma quantidade de y'-Fe;N. A microdureza medida com a carga de 100 gf ficou em
torno de 1280 HV [4].

2  MATERIAIS E METODOS

O material utilizado nesse estudo é o aco paratrabalho a frio AISI D2 com a seguinte composi¢ao:
1,50% C; 0,30% Mn; 12,0%Cr; 0,95% Mo; 0,90% V.

As amostras foram usinadas com 31,8 mm de didmetro e 5 mm de atura, sendo posteriormente
recozidas (dureza 220 HV), lixadas com lixas 320, 400, 600 e 1200 mesh e polidas com discos de feltro
usando abrasivos de alumina com 1.0 e 0.3 um. Depois foram limpas com acetona, com agitagdo por ultra-
som, antes de serem col ocadas na cdmara de nitretagéo.

Na nitretagdo ibnica em gaiola catddica utilizou-se 0 mesmo eguipamento de nitretagdo
convencional [5]. A fonte de tensdo é continua e possui voltagem e corrente méximas de 1500 V e 2 A,
respectivamente. A camara de véacuo cilindrica (fig. 1) com 30cm de didmetro e 40cm de altura,
confeccionada de aco inoxidavel, foi adicionada um dispositivo denominado de gaiola catddica,
confeccionada de folha de aco inoxidavel austenitico AISI 316, com 0,8 mm de espessura. A gaiola possuli
112 mm de didmetro, 25 mm de dtura e furos de 8 mm de didmetro uniformemente distribuidos com
distancia de 9,2 mm entre centros de furos adjacentes. A amostra é colocada sobre um disco isolante de
alumina conforme Figura 1.
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Figura 1: Vistaem corte do reator de nitretagdo ionica, com a adaptacdo da gaiola catodica.

O plasma é formado na gaiola catddica, que funciona como catodo (a parede da camara € o dnodo) e
ndo diretamente na superficie das amostras, que permanecem em potencial flutuante, posicionadas em uma
superficie isolante.

As amostras foram tratadas termicamente (recozimento, tratadas termicamente na temperatura de
revenimento maximo, temperadas e revenidas) e em seguida foram nitretadas em gaiola catddica, como
indicado na Tabela 1. A atmosfera nitretante foi constituida de uma mistura de 80% N, + 20% H, num fluxo
total de 20 sccm. Apds a nitretaco as amostras foram preparadas metal ograficamente e atacadas com o
reagente nital.

Tabela 1. Condigdes de tratamento prévio e de Nitretagdo em Gaiola Catddica

Tratamento Térmico Meio de resfriamento Temperatura (°C)
Recozimento Ar 700
Témpera Oleo vegeta 1050
Tratadas termicamente na temperatura
de revenimento maximo Ar 300
Revenido Ar 300
NITRETACAO

Temperatura (°C) Tempo (h) Pressdo (Pa) Atmosfera

400; 480 34 250 80 %N2/ H2

A composicdo de fases e textura foi analisada usando difracdo de raios-X (DRX). As andlises
descritas foram realizadas 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 nitretada. Finalmente, foi feito o perfil de microdureza para
confirmar a espessura e uniformidade das camadas obtidas bem como a eliminagéo do efeito de bordas [6, 7].

3 RESULTADOS

As Figuras 2, 3 e 4 apresentam micrografias épticas do aco D2 nitretado apds tratamento térmico
prévio. A Figura 2 apresenta as micrografias das amostras recozidas e nitretadas nas diversas condigdes de
tempo e temperatura.
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Figur 2: Micrografias damostras do aco AIS| D2 recozidas e nitretadas em condi¢des variadas de
temperatura e tempo, (A) 3 h 480°C, (B) 4 h 480°C e (C) 4 h 400°C.

As amostras recozidas nitretadas durante 4 horas (400 °C e 480 °C) ndo apresentaram zona de
compostos. Destaca-se nestas amostras umas partes mais escuras, proximas a superficie, que corresponde a
zona de difusdo. E para as trés amostras, os carbetos de cromo oriundos do substrato continuam presentes.

Na Figura 3 tém-se as amostras tratadas termicamente na temperatura de revenimento maximo,
nitretadas em gaiola catddica nas diversas condigdes de tempo e temperatura.

Figura 3 Micrografias das amostras do ago AlSI D2 revenidas e nitretadas em condi¢Bes variadas de
temperatura e tempo, (A) 3 h 480°C, (B) 4 h 480°C e (C) 4 h 400°C

Para as amostras tratadas termicamente na temperatura de revenimento maximo, apenas a amostra
nitretada durante 4 horas na temperatura de 480 °C ndo apresentou zona de compostos, sendo que a amostra
nitretada a 4 horas a 400 °C apresentou uma camada de compostos fina.

A Figura 4 apresenta as micrografias das amostras temperadas e revenidas, nitretadas nas diversas
condi¢des de tempo e temperatura.

Figura 4: Micrografias das amostras do ago AlSI D2 temperadas e revenidas, e nitretadas em cond ¢Oes
variadas de temperatura e tempo, (A) 3 h 480°C, (B) 4 h 480°C e (C) 4 h 400°C.

Observa-se que nas trés situacfes que a condicdo de nitretagdo gque apresentou maior espessura de
camada de compostos foi para a duragdo de 3 horas na temperatura de 480 °C, e a que apresentou menor
espessura de camada foi a4 horas a 480 °C. Este fato deve-se, provavelmente, ao grande teor de carbono e de
cromo que favorece a formagdo de carbetos de cromo e a dificuldade da dissolucéo destes carbonetos para
maiores duragdes de tratamento e em temperatura mais elevada, dificultando conseqlientemente a formacéo
de nitretos de ferro e de cromo, que sdo os componentes que formam a camada de compostos.
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Para as amostras temperadas e revenidas nitretadas a 3 H 480 °C e a 4 H 400 °C, o que
aparentemente é camada de compostos deve ter na realidade influéncia de efeito térmico, pois a espessura é
muito grande, atingindo até 268 um. E foram estas as amostras que apresentaram uma menor variagdo entre a
microdureza da camada nitretada e a microdureza do substrato, quando comparamos com as outras duas
situacOes. Estas condi¢des proporcionaram a maior microdureza, chegando a 1200HV.

Os perfis de microdureza apresentados nas Figuras 5 confirmam a maior espessura de camada de
compostos para as amostras nitretadas durante 3 horas na temperatura de 480 °C. Porque nas trés condicles

de tratamento térmico prévio a microdureza € maior para as amostras nitretadas durante 3 horas na
temperatura de 480 °C.
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Figura 5: Perfil de Microdureza para as amostras do aco AlSI D2 nitretadas e (A) Recozida; (B) Tratadas
termicamente na temperatura de revenimento maximo e (C) Temperadas e Revenidas.

A Figura 5 (A) mostra que a amostra recozida e nitretada durante 3 horas a 480°C, apresenta uma
espessura de camada em torno de 35 um, ja para a tratada termicamente na temperatura de revenimento
maximo, a amostra nitretada durante 3 horas a 480°C, apresenta uma espessura de camada em torno de 45
pm. Na Figura 5 (C) observa-se uma menor variagdo entre a microdureza da camada nitretada e a
microdureza do substrato, quando comparamos com as duas situacBes anteriores, embora apresente uma
variacao de aproximadamente 50% (de 600 para 1200 HV).

A Figura 6 apresenta os difratogramas do aco AISI D2 sem tratamento na condi¢cdo recozida,
apresentando apenas as fases carbeto de cromo e ferro afa, em conformidade com o que jafoi comentado por
outros autores[8, 9].
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Figura 6: Difratogramas do ago AlSI D2 sem tratamento

Na Figura 7 sdo apresentados os difratogramas das amostras recozidas e nitretadas: (A)
apresentando a variag8o das fases com o tempo de tratamento e (B) com a temperatura.
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# ——4h - 480°C
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Figura 7: Difratogramas das amostras recozidas e nitretadas. (A) analisando o aumento do tempo de

tratamento e (B) o aumento da temperatura de tratamento.

Observa-se que apenas a amostra nitretada durante 3 horas na temperatura de 480 °C, amostra esta
gue apresentou a maior espessura ha camada de compostos ndo apresentou a fase carbeto de cromo. Porque
como ocorreu a dissolugo dos carbetos de cromo a camada de compostos foi formada.

A Figura 8 apresenta os difratogramas das amostras tratada termicamente na temperatura de
revenimento maximo e nitretadas: (A) apresentando a variagdo das fases com o tempo de tratamento e (B)

com atemperatura.
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Figura 8: Difratogramas das amostras tratada termicamente na temperatura de revenimento maximo e
nitretadas: (A) analisando o aumento do tempo de tratamento e (B) 0 aumento da temperatura de tratamento.

Intensidade (u.a.)

Observa-se, novamente, que a Unica amostra que ndo apresenta a fase carbeto de cromo € a que foi
nitretada durante 3 horas na temperatura de 480 °C. E a amostra nitretada durante 4 horas na temperatura de
400 °C, ndo apresentou mais a fase ferro alfa, do substrato, porque nesta condicdo houve a formagéo da
camada de compostos.

A Figura 9 apresenta os difratogramas das amostras temperadas e revenidas e nitretadas: (A)
apresentando a variagdo das fases com o tempo de tratamento e (B) com a temperatura.
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Figura 9: Difratogramas das amostras temperadas e revenidas e nitretadas: (a) analisando o aumento do
tempo de tratamento e (b) o aumento da temperatura de tratamento.

A amostra nitretada durante 3 horas na temperatura de 480 °C, ndo apresenta carbeto de cromo,
apresentando apenas nitretos de cromo.
Observa-se que como as amostras temperadas e revenidas apresentaram camada de composto para
todas as condi¢des, de nitretacdo, de tempo e temperatura, entdo ocorreu a dissolucdo dos carbetos de cromo,
por isso existe uma forte predominancia dos nitretos de cromo, praticamente ndo aparece a fase carbeto de
cromo nos difratogramas. Aparece apenas um pico de carbeto de cromo para a amostra nitretada durante 4
horas na temperatura de 430°C.
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4  CONCLUSOES

A nitretacdo a plasma em Gaiola Catddica produz as mesmas propriedades em relacéo a nitretacdo a
plasma convencional, eliminando os problemas comuns associados com o processo, especiamente, o efeito
de bordas, proporcionando aformacdo de camadas uniformes [5].

As melhores condigdes para a nitretacdo em gaiola catodica do ago D2 foram: duragéo de tres horas
na temperatura de 480 °C observa-se que nestas condi¢des as amostras ndo apresentam a fase carbeto de
cromo, predominando afase nitreto de cromo responsavel pela formagdo da camada de compostos.

A NGC proporcionou a formag&o de camadas de compostos para uma duragdo de tratamento muito
menor quando comparado com a nitretagdo ionica convencional [4].

O aco D2 nitretado em gaiola catddica apresentou aumento substancial na microdureza, sem
prejuizo natenacidade, as fases presentes sdo: ferro alfa, nitretos de cromo e carberto de cromo.
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