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RESUMO

O aço ferramenta AISI H13 para trabalho a quente é atrativo para o segmento de confecção de moldes para fundição e matrizes de forjamento e, no sentido de melhorar as propriedades tribológicas desse material, a nitretação a plasma é um método de tratamento superficial muito eficiente. Neste trabalho, foi avaliado o efeito da adição de argônio no processo de nitretação a plasma do aço AISI H13, comparando as propriedades das camadas obtidas com diferentes teores de argônio adicionados à mistura gasosa de nitrogênio e hidrogênio. O material foi nitretado a 520ºC, com tempos de 0,75 e 1,5 horas em atmosfera gasosa de N2 e H2, com argônio variando entre 0% e 20%. O material nitretado com diferentes condições foi caracterizado por ensaios de microdureza, microabrasão, difração de raios X e microscopia óptica. Verificou-se que as camadas nitretadas são isentas de camada branca, tem espessura média de 120μm e microdureza superficial em torno de 1000HV. Houve um aumento significativo na resistência ao desgaste abrasivo das amostras nitretadas com adição de argônio. A análise dos perfis de dureza revelou que a adição deste gás aumenta a profundidade e dureza da camada nitretada.
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INTRODUÇÃO

O aço ferramenta AISI H13 para trabalho a quente é um dos mais utilizados para confecção de moldes de fundição e matrizes de forjamento. As ferramentas utilizadas nessas aplicações devem ser capazes de resistir a esforços mecânicos e térmicos (1). Para aprimorar as propriedades tribológicas deste e de outros materiais; foram desenvolvidas várias técnicas de endurecimento superficial que são cada vez mais empregadas nas indústrias por proporcionar ao material a combinação de elevada dureza superficial e um núcleo relativamente tenaz, que incluem processos mecânicos, térmicos, físicos e químicos.

Dentre as inúmeras técnicas de endurecimento superficial disponíveis no mercado, a nitretação a plasma se destaca, em virtude da baixa temperatura de operação, menor tempo efetivo de tratamento, controle da uniformidade de fases e da espessura da camada nitretada (2). No processo de nitretação a plasma, as variáveis que influenciam diretamente nas propriedades obtidas com o tratamento são o tempo, a temperatura, a pressão e a atmosfera gasosa.

Desta forma, o objetivo deste trabalho foi estudar o efeito da adição de argônio no processo de nitretação a plasma do aço AISI H13, comparando as propriedades de camadas obtidas com diferentes teores de argônio adicionados à atmosfera gasosa de nitrogênio e hidrogênio.
 MATERIAIS E MÉTODOS
O material utilizado neste trabalho é o aço ferramenta para trabalho a quente AISI H13, no estado recozido com dureza máxima de 207 HB, cuja composição química se encontra na tabela 01.
Tab.01 - Composição química do aço AISI H13 (% em peso)
	C
	Si
	Mn
	Cr
	Mo
	V

	0,40
	1,00
	0,35
	5,2
	1,50
	0,90


Os corpos de prova foram usinados a partir de uma barra cilíndrica na forma de discos com diâmetro de 28,5 mm e espessura de 4,0 mm. Posteriormente foram submetidos a um tratamento de têmpera que consistiu na austenitização a 1020°C por 30 minutos, em forno com atmosfera de argônio, seguido de resfriamento em óleo até temperatura ambiente. Em seguida foi realizado o revenimento a 580°C por 2 horas seguido de resfriamento ao ar até a temperatura ambiente (3).
Após a têmpera e o revenido os corpos de prova foram nitretados no Laboratório de Engenharia de Superfícies do IFES - Campus Vitória, em um reator de nitretação a plasma pulsado modelo SDS Thor NP 5000 apresentado na figura 01.
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Fig.01 - Reator de nitretação a plasma modelo SDS Thor NP 5000.
As amostras foram nitretadas a uma temperatura de 520°C, por 0,75 e por 1,5 horas, a uma pressão média de 4,0 Torr, em diferentes atmosferas gasosas; porém sempre mantendo 10% de nitrogênio e variando as porcentagens de hidrogênio e argônio conforme tabela 02 abaixo:
Tab. 02 - Variação dos parâmetros utilizados na nitretação a plasma
	Temperatura
	Mistura Gasosa
	Tempo

	520 °C
	10%N2 - 90%H2 - 00%Ar
	1,5 horas

45 minutos

	
	10%N2 - 85%H2 - 05%Ar
	

	
	10%N2 - 80%H2 - 10%Ar
	

	
	10%N2 - 70%H2 - 20%Ar
	


Para caracterização química e microestrutural da camada nitretada, foram realizados ensaios de difração de raios X, com variação de 2θ de 30º a 90º com incremento de 0,004 a cada 0,3 segundos e análise metalográfica em microscópio óptico com aumento máximo de 400X utilizando reagente Nital 2,5% no ataque das amostras. Já para estudar as características de endurecimento do substrato, as amostras foram submetidas ao ensaio de microdureza Vickers, utilizando carga de 0,05 Kgf e tempo de impressão de 20 segundos, ao longo da profundidade da zona de difusão, levando à determinação do gradiente de dureza. O critério adotado para considerar o endurecimento do substrato pela camada de difusão obedece a norma DIN 50190 (4), que define a profundidade de camada de difusão (NHT) como sendo a profundidade da camada onde a dureza está com 50 HV0,5 acima da dureza do núcleo do substrato, conforme a equação (A):
NHT = Dureza do Núcleo (medido em HV0,5) + 50 HV0,5                         (A)
Para determinar a resistência ao desgaste microabrasivo da camada nitretada, as amostras foram submetidas ao ensaio de microabrasão em um equipamento do tipo “esfera livre”, apresentado na figura 02. A esfera utilizada no ensaio é de aço AISI 52100 com um diâmetro de 1” (25,4mm), com carga de ensaio mantida em 0,27N, rotação do eixo motor fixada em 150 RPM. Foi utilizado como abrasivo o carbeto de silício (SiC), com granulometria aproximada de 5μm; diluído em água a uma concentração de 0,75 g/cm³ (75g de SiC em 100ml de água destilada). Este abrasivo foi depositado entre a esfera e a amostra com uma vazão de uma gota a cada três segundos. As crateras de desgaste foram produzidas em intervalos interrompidos de 15, 30, 45 e 60 minutos.
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Fig.02 - Equipamento de desgaste microabrasivo por esfera livre, “calowear”.
RESULTADOS E DISCUSSÃO
Observou-se que a camada nitretada formada sob as condições estudadas é constituída essencialmente de precipitados Fe4N (γ`) e Fe2-3N (ε), conforme picos apresentados nos difratogramas da figura 03:
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Fig.03 – Difratogramas das camadas nitretadas em função do teor de argônio: (A) 0,75 horas e (B) 1,5 horas.
Pode-se notar que o aumento do teor de argônio na atmosfera gasosa ocasiona aumento de intensidade do pico de Fe (α) e Fe4N (γ`), e diminuição do pico de Fe2-3N (ε). Isto, provavelmente se deve ao aumento da difusão provocado pela adição de argônio durante a nitretação, o que facilita não só a penetração do nitrogênio como também a difusão do carbono em direção ao núcleo do material. Pelo fato do carbono favorecer a formação do nitreto ε (5), esta descarbonetação da superfície favoreceu a formação de maiores quantidades do nitreto γ´.
A figura 04 mostra as microestruturas das camadas nitretadas com argônio de 0 a 20%. A descarbonetação mencionada na difração de raios X é visível nas micrografias das camadas correspondentes a nitretação com 10% de argônio durante 0,75 horas e 1,5 horas. Esta descarbonetação se apresenta como uma faixa escurecida acentuada, entre a zona de difusão e o substrato.
Nas camadas nitretadas obtidas com 5% de argônio verifica-se, na difração de raios X, maior presença de nitretos ε. Este nitreto se apresenta, nas micrografias, como placas brancas próximas à superfície. Isto se deve ao menor teor de argônio, capaz somente de aumentar a difusão em profundidades menores. Com 10% de argônio, observam-se camadas mais uniformes, compostas por finos precipitados de nitretos de ferro.
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Fig.04 – Micrografias das camadas nitretadas em função do teor de argônio: (A) 0,75 horas e (B) 1,5 horas. Aumento 400X, ataque Nital.
A tabela 03 apresenta a espessura das camadas nitretadas conforme critério NHT da norma DIN 50190. Com 20% de argônio verifica-se um aumento substancial na espessura da camada nitretada, principalmente na nitretação por 1,5 horas. A espessura praticamente equivalente das camadas obtidas com 05 e 10% de argônio, em comparação com a obtida sem adição, por 1,5 horas, deve-se provavelmente ao aumento da concentração de nitretos, o que altera o coeficiente de difusão.
Tab.03 – Espessura das camadas nitretadas em função do teor de argônio.
	Espessura de Camada (µm) - Norma DIN 50190

	Teor de Argônio
	0,75 horas
	1,5 horas

	0%
	86
	134

	5%
	102
	124

	10%
	122
	128

	20%
	126
	164


As figuras 05 e 06 apresentam respectivamente os perfis de dureza e o coeficiente de desgaste das amostras nitretadas de aço AISI H13. Observando os perfis de dureza das camadas nitretadas (Figura 05), verifica-se um aumento significativo da dureza com a adição de 5% de argônio, em comparação com camadas nitretadas sem adição. Porém a resistência ao desgaste desta camada é menor, conforme verificado no ensaio de desgaste (Figura 06). Este comportamento de alta dureza e baixa resistência ao desgaste justifica-se pela presença do nitreto Fe2-3N (ε), muito duro e pouco tenaz. As camadas com 10% de argônio apresentam menor dureza e melhor desempenho quanto à resistência ao desgaste, principalmente a amostra nitretada por 1,5 horas, pois sua microestrutura é mais uniforme, sendo formada principalmente por finos nitretos Fe4N (γ`), que possuem maior tenacidade e menor dureza em comparação ao nitreto Fe2-3N (ε) (6).
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Fig.05 – Perfil de dureza das amostras nitretadas em função do teor de argônio.
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Fig.06 – Coeficiente de desgaste das amostras nitretadas em função do teor de argônio. Coeficiente calculado após 200 metros de desgaste.
CONCLUSÃO
De maneira geral o bombardeio de íons de argônio, devido provavelmente ao seu tamanho, gera maior quantidade de defeitos superficiais, os quais são caminhos preferenciais para a difusão do nitrogênio atômico em direção ao núcleo do material (7). Neste trabalho observou-se que:

· Pequenas adições, em torno de 5% de argônio, são capazes somente de acelerar a difusão do nitrogênio superficialmente, o que ocasiona baixa difusão do carbono presente no material favorecendo a formação do nitreto ε.

· Adições em torno de 10% de argônio provocam difusão mais profunda do carbono, sem ganhos em termos de espessura de camada, favorecendo a uma camada nitretada predominantemente formada pelo nitreto γ`. 
· Adições de 20% de argônio na atmosfera gasosa de N2+H2, favoreceu a formação de camadas mais espessas e com melhor resistência ao desgaste em comparação com camadas obtidas sem adição de argônio.
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INFLUENCE OF THE ADDITION OF ARGON PLASMA NITRIDING AISI H13 STEEL TOOL

ABSTRACT

The tool steel AISI H13 hot work is attractive for the segment of making molds for casting and forging matrices and to improve the tribological properties of this material, the plasma nitriding is a surface treatment method very efficient. In this work was evaluated the effect of adding argon in the process of plasma nitriding of AISI H13, comparing the properties of the layers obtained with different amounts of argon added to the gaseous mixture of nitrogen and hydrogen. The material has been nitrided at 520 ° C, with times of 0.75 and 1.5 hours in an atmosphere of N2 gas and H2 with argon ranging between 0% and 20%. The nitrided material with different conditions was characterized by microhardness tests, microabrasion, X-ray diffraction and optical microscopy. It was found that the nitrided layers are exempted from white layer has an average thickness of 120μm and microhardness about 1000HV. There was a significant increase in the wear resistance of nitrided samples with addition of argon. Analysis of hardness profiles showed that adding this gas increases the depth and hardness of the nitrided layer.
Keywords: plasma nitriding, argon, microabrasive wear, AISI H13.

