22° CBECiMat - Congresso Brasileiro de Engenharia e Ciéncia dos Materiais
06 a 10 de Novembro de 2016, Natal, RN, Brasil

INFLUENCIA DA NITRETACAO PREVIA EM ACO M2 COM REVESTIMENTO DE
TIN

G. B. Praxedes
M. S. Liborio
E. O. de Almeida
S. M. Alves
T. H. C. Costa
Escola de Ciéncia e Tecnologia — UFRN, Campus Universitario, 59072-970
Natal-RN — Brasil.

glintonpraxedes@live.com

Resumo:

O continuo avanco tecnoldgico exige que, cada vez mais, se procure materiais com
melhores propriedades e consequentemente maior versatilidade de utilizacdo. O aco
rapido M2 € amplamente usado em aplicacdes industriais, e essa grande utilizacéao
justifica o interesse em pesquisas com a finalidade de obter-se melhoramento de
suas propriedades. Filmes finos de nitreto de titanio tém sido um dos revestimentos
mais aplicados neste metal, proporcionando modificacbes nas propriedades
tribolégicas e mecanicas, além de aumentar sua resisténcia ao desgaste. No
presente trabalho, amostras de aco M2 foram submetidas a nitretacdo prévia com
condi¢cbes de tratamento diferentes: pressao, temperatura e tempo. Em sequéncia, a
deposicao de filmes finos foi realizada pela técnica de processamento a plasma
magnetron Sputtering, nesta etapa foram mantidas inalteradas, todas as condi¢des
de tratamento para avaliar a influéncia da nitretacdo a plasma nas propriedades
finais do revestimento. A nitretagcdo provocou mudancas superficiais nas amostras,
decorrente dos diferentes parametros de tratamento (presséo, temperatura e tempo).
As amostras nitretadas apresentaram durezas mais elevadas, coeficiente de atrito

reduzido em funcdo da espessura da camada nitretada e maior adesao do
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revestimento de TiN em relagdo a amostra ndo nitretada. Para caracterizagao das
amostras revestidas realizou-se ensaios de pino sobre disco, microdureza e
microscopia eletrénica de varredura, avaliando a influéncia da camada nitretada na

deposicao de filmes de TiN e sua aplicacdo em filmes lubrificantes sélidos.

Palavras chaves: Nitretacdo a plasma, Magnetron sputtering, filmes finos, nitreto de

titanio.

INTRODUCAO

A continua evolucdo dos processos de fabricacdo tem aumentado a
severidade das condicbes de trabalho de ferramentas de corte. Solicitacfes cada
vez mais agressivas tém levado ferramentas como brocas, ao desgaste prematuro.
A fim de contornar esses problemas, as industrias tém investido nas pesquisas
sobre aplicacdo de filmes finos para obter 6timos desempenhos superficiais,
melhorando propriedades tribolégicas como: Baixo atrito e alta resisténcia ao

desgaste @,

Um dos ac¢os mais comuns nha aplicacdo de ferramenta de corte é 0 aco rapido
M2, Aco-liga formador de carbonetos responsaveis por aumentar a resisténcia
mecanica e diminuir a usinabilidade @. Os problemas que comumente ocorrem
associados a este aco sdo devido ao desgaste da aresta de corte, porém 0s
revestimentos tém como finalidade diminuir a perda de material bem como melhorar
a dureza superficial o que resulta em baixo coeficiente de atrito e extensao de sua
vida atil ©®). Estes resultados podem ser obtidos por nitreto de titanio (TiN) que tem

sido amplamente utilizado como revestimento para este tipo de aco.

Nas ultimas décadas, houve um grande aumento no numero de tecnologias
associadas a modificacdo de superficies. As técnicas usadas para isso fazem cada
vez mais uso de processos a plasma ®). Entre estas, uma das técnicas mais
utilizadas para o tratamento superficial é a deposicao fisica a vapor (PVD) por
pulverizacdo catédica (magnetron sputtering), no qual o gas ionizado colide com o

alvo (titanio) localizado no catodo que tem suas particulas mais externas arrancadas

1563



22° CBECiMat - Congresso Brasileiro de Engenharia e Ciéncia dos Materiais
06 a 10 de Novembro de 2016, Natal, RN, Brasil

e direcionadas até a superficie do substrato ©®). Este método atraiu o interesse das
industrias tornando-se muito difundido para a deposicao de filmes de 6xidos, nitretos
e carbonetos ©),

Nos ultimos anos, em determinados revestimentos, alguns trabalhos tém
apontado limitacbes causadas pela baixa aderéncia, fragilidade dentre outros
fatores, causando a perda das propriedades superficiais das ferramentas (7). Para
minimizar estes efeitos, um tratamento duplex ou processos hibridos utilizando a
combinacgéo de duas ou mais técnicas de deposicdo podem contornar os frequentes
problemas apresentados por estes filmes. Portanto, este trabalho se propds a avaliar
a influéncia da nitretacdo prévia de amostras de aco M2 revestidas por TiN com
Magnetron Sputtering, através da andlise do perfil de dureza, da tenacidade a
fratura, coeficiente de atrito, desgaste abrasivo e aderéncia, ambos em fungcédo dos
parametros de processo (Pressdo, temperatura, tempo, corrente, tensdo, fluxo e
mistura gasosa).

MATERIAS E METODOS

Uma haste previamente temperada de a¢co M2 foi usada para a fabricacéo de
10 amostras cilindricas com 15mm de di@metro e 3mm de altura. A témpera
realizada pelo fabricante produz um gradiente de dureza ao longo do comprimento
da haste, isso faz com que cada amostra tenha um valor de dureza diferente como

mostrado na figura 1.
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Figura 1: Variacdo da dureza das amostras de aco M2 causada pela tempera na haste.
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As amostras passaram por um processo de preparacdo com lixas de 220 a
2000 de granulometria e, em seguida, foram polidas com solu¢édo quimica (60% de
H202 e 40% de silica).

No ensaio de dureza foi usado um microdurdmetro de modelo HVS 10004
digital acoplado a um microscopio optico. O equipamento foi configurado para a
carga de 100g e ciclo de indentacdo de 15s. Depois de nitretadas e revestidas com
TiN, as amostras foram avaliadas quanto a tenacidade a fratura no mesmo
microdurémetro, neste caso foram utilizadas as cargas de 1000 e 2000g. O ensaio
de pino-sobre-disco foi realizado com intervalo de tempo de 20min e rotacdo de 180
RPM para medir os diferentes coeficientes de atrito em funcdo das mudancas nos
parametros de processo. A microscopia eletronica de varredura (MEV) foi usada
para observar as espessuras das camadas nitretadas e revestidas além do desgaste

da esfera sobre o filme de TiN causado pelo ensaio de pino-sobre-disco.

A nitretacdo prévia foi realizada em oito amostras de aco M2, nos quais 0s
seus parametros foram modificados durante o processo. Dentre os parametros da
nitretacéo, apenas a mistura (20%N2+80%H2) e o fluxo de 10sccm permaneceram
inalterados, porém, a pressdo, temperatura, tempo, corrente e tensdo foram
responsaveis pelas mudancas superficiais das amostras. A tabela 1 apresenta as

diferentes condicfes de tratamentos utilizados no presente trabalho.

Tabela 1: Parametros para nitretacdo a plasma.

Amostras

Parametros da
) . Al A2 A3 A4 A5 A6 A7 A8
nitretacao

Presséo: (P) mbar 1 2 1 2 1 2 2 1

Temperatura: (T)
°C

400 400 450 450 400 400 450 450

Tempo: (t) hora 1 1 1 1 3 3 3 3
Corrente: (A) mA 140 201 150 200 130 170 200 150

Tenséo: V 965 616 1099 715 950 653 702 1111

*As amostras A9 e A10 ndo foram nitretadas.

1565



22° CBECiMat - Congresso Brasileiro de Engenharia e Ciéncia dos Materiais
06 a 10 de Novembro de 2016, Natal, RN, Brasil

Os filmes finos foram depositados utilizando um equipamento de magnetron
sputtering reativo com pressdes parciais controladas por um analisador de massa
(QMG) da marca MKS, de 200 amu. Os alvos de Titanio (Ti) usados na deposicéo
apresentavam pureza de 99,995%, com 54mm de diametro e 4mm de espessura.
Os gases usados na deposicdo foram Nitrogénio (N2) e Argbnio (Ar), ambos com
pureza de 99,999%. Filmes de TiN com 600nm de espessura foram depositados a
uma taxa de 20nm/min nos discos de aco M2. Antes da deposicao foi feito um preé-
sputtering de 10min, apenas com Ar, para remover as impurezas do alvo de titanio.
Em seguida, foi depositada uma camada intermediaria de Ti com 20nm para
melhorar a ades&o entre o substrato e o filme nitretado ®. Logo depois, o nitrogénio
foi inserido na camara por 30min para a formacdo da camada de TiN. Este
procedimento para deposi¢cao foi padréo para todas as amostras, a fim de avaliar

apenas a influéncia da nitretagéo.

Tabela 2: Parametros de deposi¢cdo por magnetron sputtering.

Parametros Aco M2 nitretado
Presséo de base (mbar) 1,5.10°
Pressdo de Argdnio (mbar) 3.107*#
Presséo de Nitrogénio (mbar) 0,3.10™*
Pressdo total 3,3.107#
Temperatura de deposi¢éo ( C°) 230
Substrato Aco nitretado M2
Poténcia DC (W) 200
Corrente (A) 0,574
Tenséo (V) 342
Pré- Sputtering 10 minutos com Ar
Espessura (nm) 600
Taxa (nm/min) 20
Tempo de deposicdo 30 minutos
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RESULTADOS E DISCUSSOES

O ensaio de microdureza mediu a variacao da dureza superficial causada pela
nitretacéo e deposicdo em relacdo as amostras antes dos tratamentos. Observou-se
em todas as amostras, um aumento significativo da dureza na camada nitretada
(tabela 3). Ja a dureza no filme de TiN apresentou aproximadamente a mesma
medida em todas as amostras (aproximadamente 1400HV), porém na amostra A10
nao foi observado aumento de dureza, pois ndo houve deposicado de filme sobre
essa. A figura 2a mostra um perfil de dureza da regido mais interna (substrato) até a
borda mais externa da camada nitretada. A diminuicdo da impressao causada pela
ponta piramidal do penetrador Vickers a uma carga constante (100g) traduz-se no

aumento da dureza produzida pela nitretacdo a plasma.

Tabela 3: Dureza e andlise da fratura das amostras de aco M2 que Nitretadas e Revestidas

com TiN.
Amostras
Dureza Al A2 A3 A4 A5 A6 A7 A8 A9 A10
HV do ago M2 906 932 1224 1227 1070 1355 1521 880
HV da Superficie 1167 1228 1237 1560 1545 1510 1268 943
Nitretada
HV do TiN 1400 1228 1400 1400 1400 1400 1400 1400 1400 846
Tenacidade a fratura (carga de 1kg e 2kq)
Trincou: (N&o/Sim) Nao N&o N&o N&o N&o N&o N&o N&o Sim

Com o mesmo equipamento foi realizado o ensaio de tenacidade a fratura.
Neste ensaio, apenas a amostra sem nitretacdo prévia apresentou trincas em sua

superficie como esta apresentado pela figura 2b.
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Figura 2: a) imagem da impresséo causada por penetrador Vickers na camada
nitretada, b) Trincas no filme de TiN: Amostra néo nitretada.

O ensaio de pino sobre disco mediu o coeficiente de atrito maximo (umax) das
amostras nitretadas e revestidas. Os resultados mostraram uma dependéncia em
relacdo a espessura da camada nitretada. A tabela 4 apresenta os valores de pmax €
da espessura da camada nitretada (h,,), ja a figura 3 mostra duas imagens obtidas
por MEV, das pistas de desgaste causadas pelo ensaio tribol6gico. Nestas imagens
nota-se um menor desgaste adesivo na amostra com maior espessura de camada

nitretada e consequentemente, menor atrito. N&do foi medido o atrito com a amostra

AB, pois esta saiu da posi¢do durante o ensaio.

Figura 3: pista de desgaste da (a) amostra A1 (Imbar, 400°C, 1h) e da amostra A7
(2mbar, 450°C, 3h).
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Tabela 4: Resultado dos ensaios de pino sobre disco e sua relagdo com a espessura da

camada nitretada.

Amostras
Pino sobre
. 2 3 4 5 6 7 8 9 10
disco
; Saiu da
,Umax 0,767 0,727 0,573 0,62 0,573 L 0,665 0,587 0,639 0,541
posicdo

Rpiererasa 2967 1947 6644 6332 5639 31,78 6349 6518

CONCLUSOES

Com base nos dados obtidos neste trabalho por meio dos ensaios tribol6gicos
e das observactes feitas em microscépio 6ptico e eletrdnico de varredura, pode-se
perceber a influéncia da camada nitretada nas amostras de aco M2 revestidas com
TiN. As camadas nitretadas com maior espessuras apresentaram menor coeficiente
de atrito e consequentemente menor desgaste adesivo. A amostra ndo nitretada
também apresentou trincas no revestimento de TiN, o que caracteriza baixa
tenacidade, ou alta fragilidade em condi¢cdes de carregamento. Isso faz com que
ferramentas como brocas, fabricadas com este material possua maior resisténcia

mecanica, maior capacidade de usinar outro material, além de uma maior vida util.
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INFLUENCE OF PRELIMINARY NITRIDING STEEL M2 WITH TIN COATING

Abstract:
The continuous technological advance requires that, more and more, look to materials

with improved properties and thus greater versatility of use. The M2 high speed steel

is widely used in industrial applications, and this great use justifies the interest in

research in order to obtain improvement of their properties. Thin films of titanium

nitride coatings have been one of the most applied in this metal, providing changes in

tribological and mechanical properties, and increase its resistance to wear. In this

study, M2 steel samples were subjected to prior nitriding treatment with different

conditions: pressure, temperature and time. In sequence, the thin film deposition is
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performed by plasma processing magnetron sputtering technique, at this stage were
kept unchanged all treatment conditions to evaluate the influence of plasma nitriding
the final properties of the coating. The nitriding surface caused changes in the
samples due to the different treatment parameters (pressure, temperature and time).
The nitrided samples showed higher hardness, low friction coefficient depending on
the thickness of the nitrided layer and greater adherence of TiN coating on non-
nitrided sample. For characterization of the coated samples was carried pin on disc
testing, hardness, scanning electron microscopy, assessing the influence of the

nitrided layer on deposition of TiN films and its application in solid lubricant films.

Key-words: Plasma nitriding, Magnetron sputtering, thin films, titanium nitride.
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