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Resumo: A nitretacdo a plasma é um tratamento superficial que proporciona melhorias nas propriedades mecanicas e
quimicas dos materiais, como aumento de dureza, aumento de resisténcia ao desgaste e aumento de resisténcia a
corrosdo. O presente estudo tem como objetivo observar a influéncia do modelo de tratamento de nitretacdo a plasma
com e sem 0 uso de tela ativa, com fonte de poténcia DC tradicional e pulsada, aplicado ao aco rapido AISI M2.
Foram realizados tratamentos de nitretacdo a plasma com duracéo de 4 h, utilizando como parametros de tratamento
temperatura de 773 K (500 °C), atmosfera gasosa composta por 76% N, e 24% H,, pressdo de 300 Pa (3 mbar), com
método convencional, onde ha incidéncia de descarga luminescente diretamente no substrato e tratamentos utilizando
0 método da tela ativa, em que o substrato fica isolado dos eletrodos do equipamento e a descarga luminescente incide
em uma tela posicionada ao seu redor. Os tratamentos foram realizados utilizando dois tipos de configuracéo de fonte
de poténcia: Fonte tradicional DC e fonte pulsada. Para caracterizacdo da efetividade dos tratamentos as amostras
foram submetidas a ensaios de rugosidade e microdureza, e analise metalografica. Foi observado aumento de dureza
superficial dos substratos na ordem de 500 HV,, para os tratamentos convencionais na ordem de 300 HV,; para
tratamentos com tela ativa, a camada superficial afetada pelo tratamento se mostrou trés vezes mais profunda nos
ensaios convencionais em relagdo aos ensaios utilizando tela ativa. Ndo foi observada a formacdo de camada de
compostos (camada branca) nos substratos submetidos aos tratamentos com tela ativa ao contrario do observado com
0 processo convencional.

Palavras-chave: Nitretacdo a Plasma, Tela Ativa, Aco ASTM M2, Ago Ferramenta.

1. INTRODUCAO

Tratamentos termoquimicos a plasma sdo utilizados por diversos setores industriais para aprimorar diferentes
propriedades dos materiais através da modificagdo de sua microestrutura superficial, dentre os beneficios da aplicacdo
deste tipo de tratamento estdo o aumento de dureza superficial, melhoria de resisténcia ao desgaste, melhoria de
resisténcia a corrosdo e melhoria de resisténcia a fadiga (DOYLE et al., 2011; NISHIMOTO et al., 2013; XI et al.,
2008).

A nitretacdo a plasma convencional (direct current plasma nitriding - DCPN) consiste na alteracdo superficial dos
substratos através da introducdo do nitrogénio no material (ALMEIDA et al, 2012). Neste tipo de tratamento, o
potencial elétrico é aplicado entre o material (Catodo), que fica posicionado no interior de uma camara (Anodo),
submetido a uma atmosfera controlada de baixa pressdo composta por N, H, e outros gases. A ionizacdo da atmosfera
desencadeia o fendmeno de descarga luminescente (plasma) onde os ions sdo acelerados e colidem contra o material,
transferindo energia cinética e provocando limpeza e aquecimento do mesmo. O aumento de temperatura favorece a
acdo dos mecanismos de adsorcéo e difusdo do nitrogénio na superficie do material (CASTELETTI et al., 2017; LI, Y.
et al., 2010). A nitretagdo de agos geralmente ocasiona a formagéo de dois tipos distintos de camadas superficiais, sendo
0 primeiro a chamada zona de compostos (camada branca) que, dependendo da composicdo e geometria do substrato e
dos pardmetros de tratamento, pode ser formada por nitretos de fase € (Fe,3N) e y’(Fe4N). O segundo tipo de camada
formado no tratamento é chamado de zona de difusdo, localizada abaixo da camada de compostos, é onde 0s atomos de
nitrogénio ficam dissolvidos em solucéo solida intersticial e precipitados em nitretos formados com ferro, carbono ou
elementos de liga, esta zona apresenta um gradiente de concentracdo de nitrogénio que decresce em dire¢do ao nucleo
do substrato. A zona de compostos e a zona de difusdo afetam o desgaste em diferentes maneiras, dependendo do
sistema triboldgico aplicado e tanto a relacdo de fases quanto a profundidade das camadas formadas influenciam nas
propriedades metallrgicas (ALVES, 2001; HIRSCH, T. et al., 2004; ROCHA, A. da S. et al., 2003).
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Diversos parametros influenciam nos resultados obtidos de um tratamento de nitretacdo a plasma, como,
composicdo quimica, microestrutura e geometria do substrato, tempo de tratamento, temperatura, composi¢cdo gasosa,
presséo, tipo de fonte de poténcia, entre outros (AKBARI et al., 2010; REMBGES e OPPEL, 1993; ROCHA, Ada S.,
2000). Além disso, tratamentos convencionais DCPN apresentam problemas intrinsecos que influenciam na efetividade
dos tratamentos, como a ndao homogeneidade de temperatura dentro da cdmara, exposicdo dos substratos a arcos
elétricos, efeitos de borda e Catodo oco (FELIPE et al., 2008; MOHAMMADZADEH et al., 2014). Diferentes técnicas
foram desenvolvidas com o intuito de eliminar ou minimizar os problemas da nitretacdo a plasma convencional, uma
delas é a nitretacdo a plasma com o auxilio de tela ativa (active screen plasma nitriding — ASPN). Neste tipo de
tratamento, uma tela (ou gaiola) é posicionada no Cétodo, os substratos sdo dispostos dentro desta tela e isolados do
potencial elétrico da fonte, durante o tratamento o plasma surge ao redor da gaiola e os substratos ficam protegidos da
acao direta da descarga luminescente (AHANGARANI et al., 2006; LI, C. X. et al., 2002).

O presente estudo busca verificar os efeitos de diferentes modelos de tratamentos de nitretagdo a plasma aplicados
ao aco rapido ASTM M2 com relagdo ao aspecto superficial, rugosidade e aumento de dureza. Para isso, foram
realizadas quatro abordagens diferentes de tratamentos de nitretacdo a plasma, variando o tipo de fonte de poténcia
empregado (DC tradicional ou pulsada), aplicando metodologia convencional (DCPN) ou com a utilizacdo de tela ativa
(ASPN), sendo que todos os ensaios tiveram 4 horas de duracdo e parametros de tratamento (temperatura, pressao e
mistura gasosa) semelhantes.

2. Material e métodos

As amostras utilizadas sdo compostas do aco ferramenta AISI M2, tem formato de discos com didmetro de 32 mm e
altura de 5 mm, previamente tratados termicamente por témpera a 1423 K (1150 °C) e triplo revenimento de 813 K (540
°C) por 3 horas, com dureza média final de 920+30 HV, ;. Para os tratamentos de nitretacéo a plasma, as superficies das
amostras foram previamente preparadas seguindo os procedimentos de lixamento com granulometria gradual de 80,
100, 220, 320, 400, 600 e 1200 mesh e polimento com pasta de diamante de 3um. Os parametros iniciais de rugosidade
de uma amostra de referéncia pré-tratada sdo Ra: 0,03um; Rq: 0,04um e Rz: 0,25um.

A composicdo quimica dos substratos apresentada na Tab. (1) exibe os dados fornecidos pelo fabricante, dados
analisados por espectrometria de emissdo Otica utilizando o equipamento Bruker Q2 ION e dados normatizados da
composi¢do quimica do ago rapido ASTM M2 (ASTM, 2014).

Tabela 1. Composi¢éo quimica, em porcentagem de massa.

C Si Mn Cr Mo \Y W Fe
Fabricante 0,85 0,30 0,30 4,10 5,00 2,00 6,10 -
Analisado 0,961 0,395 0,33 3,45 5,807 1,16 6,082 80,93

ASTM A600 0,78~0,88 0,20~0,45 0,15~0,40 3,75~4,50 4,50~-5,50 1,75~2,20 550~6,75 -

Os tratamentos foram realizados utilizando uma camara de nitretagdo a plasma desenvolvida no Laboratério de
Transformacdo Mecénica da Universidade Federal do Rio Grande do Sul (LdTM — UFRGS), ilustrada na Figura 1. Este
equipamento é composto por uma camara de vacuo cuja parede externa é eletricamente conectada ao aterramento
elétrico do sistema e ao polo positivo da fonte de poténcia (Anodo). Durante os tratamentos, as amostras ficam
dispostas no interior da cdmara posicionadas em uma plataforma porta-amostras acoplada a um eletrodo eletricamente
conectado ao polo negativo da fonte de poténcia (Catodo). O controle de pressdo é realizado por um sistema composto
por um modulo MKS 600 Series Pressure Controller em conjunto com uma bomba de vacuo. A mistura gasosa utilizada
nos tratamentos é composta de 76% de gas nitrogénio (N,) e 24% de gas hidrogénio (H,) (mistura conhecida como gas
marrom), inserida durante o tratamento através com auxilio do modulo MKS Type 247D. Durante 0s experimentos
também ¢é disposta uma amostra preparada especialmente com uma cavidade onde é apendido um sensor termopar tipo
K para monitoramento da temperatura.

Entrada de gases

Parede externa — ©
(Anodo) Porta Amostras
— (Cétodo)

Saida para bomba de vacuo

Base —

Figura 1. llustracdo da cAmara de nitretacdo a plasma utilizada.
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Ao todo foram realizados quatro tratamentos, todos na temperatura de 773 K (500 °C), com pressao de 300 Pa (3
mbar), utilizando a mesma mistura gasosa (gas marrom). Os parametros variaveis de cada tratamento, bem como as
nomenclaturas utilizadas durante este trabalho estdo apresentados na Tab. (2).

Tabela 2. Pardmetros dos tratamentos de nitretacéo a plasma.

Fonte de poténcia  Tela ativa Nomenclatura

Tradicional Néo rDCPN
Tradicional Sim rASPN
Pulsada Né&o pDCPN
Pulsada Sim pASPN

A energia fornecida pela fonte de poténcia tradicional DC é controlada pelo uso de um autotransformador variavel
acoplado em um transformador monofasico convencional conectado a uma ponte retificadora, a fonte é conectada nos
eletrodos da cAmara de tratamento sem o uso de filtros.

A fonte pulsada é composta por um circuito de chaveamento transistorizado que opera com 10 kHZ de frequéncia, a
poténcia fornecida é controlada pela variacao do ciclo de trabalho do circuito de chaveamento, o fonte fornece energia
no formato de onda quadrada.

Durante os tratamentos a poténcia das fontes foi controlada para que a temperatura se mantivesse estavel. A Figura
2 retrata a disposicdo dos substratos antes (Fig. 2.A) e durante (Fig. 2.B) os tratamentos de nitretacdo a plasma no
modelo convencional DCPN. Em cada ensaio duas amostras sdo submetidas ao tratamento, acompanhadas de uma
terceira amostra utilizada para medicdo de temperatura por auxilio de um termopar, as amostras sdo posicionadas de
forma equidistante, pois a heterogeneidade de temperaturas no interior da cdmara de plasma é um fator influente nos
resultados obtidos (FELIPE et al., 2008).

Figura 2. (A) Disposi¢do dos substratos na plataforma porta-amostras antes do tratamento.
(B) Amostras envoltas pela descarga luminescente (plasma) durante o tratamento.

Para os ensaios da categoria ASPN as amostras sdo tratadas em potencial elétrico flutuante, para isso ficam
alocadas em uma base sustentada por um cilindro ceramico isolante posicionado no interior da tela ativa (uma gaiola
cilindrica construida com chapa expandida de ago inox 306). A Figura 3 exibe o arranjo utilizado para este tipo de
tratamento, antes (Fig. 3.A) e durante (Fig. 3.B) 0 processo, esta tela forma um Cétodo ao redor dos substratos que
durante o tratamento reduz a agdo de fendmenos que prejudicam sua integridade superficial, como arco elétrico e
pulverizagdo. As amostras também foram posicionadas equidistantes de forma a igualar a influéncia causada pela
distancia entre a tela ativa e os substratos (LI, C. X., 2010).

Figura 3. (A) Disposi¢cdo das amostras na plataforma isolada no interior da tela ativa antes do tratamento.
(B) Amostras submetidas ao tratamento de nitretacdo com tela ativa com plasma cobrindo a gaiola.
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Para execucdo dos tratamentos, depois de posicionados 0s substratos, a pressdo base interna da camara €
configurada em 10 Pa (0,1 mbar), entdo é adicionada a mistura gasosa até uma pressao inicial de 50 Pa (0,5 mbar). O
potencial elétrico é aplicado gradualmente até que ocorra a descarga luminescente, € importante ressaltar que nos
momentos iniciais do tratamento ocorrem muitas descargas elétricas localizadas (sputtering e arco elétrico) devido a
presenca de impurezas, estas descargas podem prejudicar a integridade superficial das amostras e a qualidade dos
tratamentos. Apoés estabilizacdo do sistema, a poténcia elétrica fornecida e a pressao interna da cdmara séo elevadas de
forma a atingir os parametros de tratamento desejados. Quando a temperatura desejada é alcangada, a contagem do
tempo de tratamento é iniciada e entdo, a temperatura é mantida constante com uma tolerancia de + 5 °C durante o
tratamento.

Na face superior das amostras foram realizadas as analises visual e de rugosidade. A Figura 4 ilustra o
procedimento utilizado para a realizagdo das andlises na secéo transversal, onde as amostras mostradas na Fig. 4.A
foram seccionadas (Fig. 4.B) com auxilio da maquina Allied Techcut 4, utilizando disco diamantado de 10,16 cm de
didmetro a 200 rotagBes por minuto. Apés o corte, cada amostra foi embutida em baquelite com a secéo transversal
exposta e acompanhada de uma pequena chapa metalica para diminuir o efeito de abaulamento causado pela preparagédo
metalografica e facilitar as analises microscépicas (Fig. 4.C). Os procedimentos de preparacdo metalogréfica de
lixamento gradual foram aplicados utilizando lixas de 100, 220, 320, 400, 600 e 1200 mesh, com polimento posterior
com aplicacdo de pasta de diamante de 3 um e ataque quimico com reagente nital 2%. As analises que foram realizadas
na secéo transversal se concentram na regido central indicada na Fig. 4.D e tem como objetivo verificar a profundidade
das camadas tratadas, para isso foram realizadas analises metalograficas com microscopio 6tico e microscopio
eletrénico de varredura (MEV), além de perfil de dureza de microindenta¢@es (microdureza).
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Figura 4. llustracoes das etapas de preparacgédo das amostras para analises de profundidade de camadas.

(A) Amostra antes de ser seccionada. (B) Amostra depois de seccionada. (C) Amostra embutida em baquelite,
com a secao transversal exposta e acompanhada de uma pequena chapa metalica.

Os ensaios de rugosidade foram realizados utilizando um perfildmetro apalpador mecénico Mitutoyo SJ-210. Os
pardmetros de rugosidade Ra, Rq e Rz (um) representam as médias e desvio padrdo de quatro medidas em posicdes e
sentidos diferentes nas amostras.

Andlises da secdo transversal utilizando microscdpio 6tico (OLYMPUS GX51) exp6em a profundidade da zona de
difusdo originada pelos tratamentos, e imagens utilizando microscépio eletrénico de varredura auxiliam na identificacéo
da espessura da zona de compostos formada na extremidade das amostras. As imagens obtidas pelos microscopios
foram examinadas com auxilio do software ImageJ.

Perfis de microdureza transversais expdem a gradiente de dureza da camada nitretada. Sendo assim, tais perfis
foram realizados em cada secdo transversal das amostras embutidas, na regido central, com indentac6es aplicadas com
carga de 0,1 kg por 10 s, partindo de uma indentagdo préxima a superficie (cerca de 25 um de profundidade) e indo
diagonalmente em dire¢do ao nucleo da amostra, conforme ilustrado na Figura 5.
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Figura 5. llustracao demonstrando as indentacdes na se¢éo transversal para construcéo do perfil de
microdureza.

Indentagdes

3. Resultados e discussao
3.1. Analise visual

A Figura 6 apresenta o aspecto visual macroscopico das amostras apds os tratamentos. As amostras oriundas dos
tratamentos convencionais (DCPN) apresentam aspecto opaco (Fig. 6.A), com pequenas imperfei¢cdes (ranhuras) ao
longo da superficies causadas pela exposicdo a arcos elétricos durante o tratamento, e além disso, a regido da borda
apresenta uma coloracdo diferenciada em relacdo a regido central. Amostras provenientes de ensaios utilizando tela
ativa (ASPN) apresentam aspecto mais brilhoso e homogéneo (Fig. 6.B), sem sinais de danos causados por arcos
elétricos.

Figura 6. Comparacao visual macroscépica entre amostras pos-tratamentos com 4 horas de duracéo.
(A) Amostra rDCPN-4. (B) Amostra rASPN-4.

ALVES et al. (2013) atribuem a ndo-uniformidade nas camada produzidas em ensaios convencionais devido a
variagBes do campo elétrico nas extremidades das amostras e a homogeneidade dos tratamentos ASPN ocorre devido a
blindagem do campo elétrico.

3.2. Rugosidade

A

Figura 7 exibe graficamente os valores das medicBes de rugosidade Ra (Fig. 7.A), Rq (Fig. 7.B) e Rz (Fig. 7.C)
obtidas. Todos os parametros medidos exibiram comportamentos semelhantes nos ensaios. Comparando os tratamentos
com e sem a utilizacdo de tela ativa é possivel observar que os tratamentos com tela ativa resultaram nas menores
leituras de rugosidade e com medicbes semelhantes, ao contrério do tratamento rDCPN o qual, além de apresentar as
maiores leituras de rugosidade, demonstrou grande desvio entre as leituras, considerado o tratamento mais agressivo e
irregular. Segundo Pessin (1999), um dos beneficios da utilizacdo de fontes pulsadas é a redugdo de danos superficiais
causados por arcos elétricos durante o tratamento, o que pode ser verificado pela menor rugosidade apresentada.
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Figura 7. Graficos comparativos de medidas de rugosidade.
Pardmetro Ra. (B) Par@metro Rq. (C) Pardmetro Rz.

3.3. Microscopia 6tica

A Figura 8 expde as metalografias da secdo transversal das amostras tratadas, seccionadas, embutidas e atacadas.
Nas amostras dos tratamentos convencionais DCPN (Fig. 8.A e 8.C) é possivel observar uma estreita camada de
compostos (camada branca, localizada na zona mais superficial das amostras) abaixo desta camada se encontra uma
zona mais escurecida que representa a zona de difusio (MOHAMMADZADEH et al., 2014). Nos tratamentos ASPN
(Fig. 8.B e 8.D) formaram-se camadas menos profundas e néo é identificvel a zona de compostos.

Camada
Branca Z_ona~de
difusdo
Zona de
difusdo
> Ncleo
Ncleo
J
Camada
Branca } Zona de
difusao
\
Zona de
difusdo
> Ncleo
Ndcleo

Figura 8. Secéo transversal das amostras tratadas. (A) Amostra rDCPN; (B) Amostra rASPN; (C) Amostra
pDCPN; (D) Amostra pASPN.

Com auxilio do software ImageJ foi estimada a profundidade das zonas afetadas pelo tratamento, zona de
compostos e zona de difusdo, de cada amostra, os valores sdo apresentados na Tab. (3).
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Tabela 3. Profundidade das zonas afetadas pelos tratamentos

Profundidade da zona

Tratamento afetada [um]
rDCPN 69,9
rASPN 20,4
pDCPN 79,6
pASPN 21,3

3.5. MEV

Imagens obtidas por microscépio eletronico de varredura (Fig. 9) permitem analise mais detalhada da zona de
compostos (camada branca). Nas amostras dos ensaios DCPN (Fig. 9.A e 9.C) é possivel observar o surgimento de
ranhuras apds certa profundidade considerada a transicdo entre a zona de compostos e a zona de difusdo. Nos
tratamentos ASPN (Fig. 9.B e 9.D) ndo foi possivel identificar a zona de compostos, portanto acredita-se que tenha se
formado apenas zona de difusdo. A profundidade estimada para a zona de compostos originada no tratamento rDCPN
(Fig. 9.A) é de 4,15 pum, j& no tratamento pASPN (Fig. 9.C) 4,55 pm.

Camada
branca
Zona de
difusdo
Zona de
difusdo
Camada
branca
Zona de
difusdo
Zona de
difusdo

S5 HMm Y,

Figura 9. MEV da secdo transversal das amostras oriundas dos tratamentos. (A) Amostra rDCPN; (B) Amostra
rASPN; (C) Amostra pDCPN; (D) Amostra pASPN.

3.6. Perfil de microdureza

A Figura 10 apresenta os perfis de microdureza da sec¢do transversal das amostras. As medicdes apresentadas em 0
pm de distancia foram medidas em indentacGes realizadas na superficie da amostra, em angulo normal. Todos os
tratamentos apresentaram aumento de dureza préximo a superficie, entretanto os tratamentos com o uso de tela ativa
geraram camadas menos profundas que os tratamentos convencionais. A profundidade das camadas pode ser
determinada até o momento que as medi¢Bes de dureza estabilizam em aproximadamente 920 HV,; (dureza de nlcleo
média das amostras). As analises por este método revelam a gradiente de dureza que se estende a profundidades além
das observadas nas metalografias. Comparando com a dureza de nicleo, a gradiente de dureza apresenta camadas cerca
de 30 um mais profundas que as observadas por microscopia Otica. Os tratamentos DCPN apresentaram dureza
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superficial menor que medidas de dureza pouco abaixo da superficie, ja os tratamentos ASPN apresentam na superficie
dureza maior que as durezas do interior do substrato.
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Figura 10. Perfis de microdureza da secdo transversal das amostras tratadas.

4. CONCLUSOES

Os tratamentos utilizando tela ativa sdo menos agressivos e resultaram em amostras com aspecto superficial mais
reflexivo e com menos danos superficiais e a rugosidade neste tratamento € pouco alterada em relacdo a condicdo das
amostras pré-tratamento.

No tratamento com fonte DC tradicional e plasma convencional, as leituras de rugosidade apresentaram grande
desvio o que indica heterogeneidade da superficie apos o tratamento. As medidas também chegaram a triplicar de valor
guando comparada com as condi¢des dos substratos pré-tratamento. O mesmo tratamento com fonte pulsada resultou
em uma superficie mais homogénea e um aumento de rugosidade mais sutil, na ordem de duas vezes quando comparado
com amostras pré-tratamento.

Com relacéo as medicdes de dureza e andlise da se¢do transversal todos os tratamentos apresentaram aumento de
dureza em comparacdo ao ndcleo das amostras, sendo que os tratamentos DCPN apresentaram camadas cerca de quatro
vezes mais profundas que os tratamentos ASPN. A gradiente de dureza dos tratamentos DCPN apresenta um
comportamento de aumento inicial proximo a superficie e depois reducao gradual até a dureza de ndcleo. Ja a gradiente
de dureza das amostras ASPN apresentaram apenas um comportamento de reducdo da dureza desde a superficie até a
regido ndo tratada. A variagdo da fonte de poténcia ndo apresentou mudancas significativas nos resultados quanto a
estes quesitos.

Né&o foi observada a formacéo de zona de compostos nos tratamentos ASPN.
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AISI M2 TOOL STEEL PLASMA NITRIDING TREATMENTS
EVALUATION USING ACTIVE SCREEN AND DIFFERENT POWER
SUPPLY SETUPS
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Abstract: Plasma nitriding is a surface treatment that improves mechanical and chemical properties of materials, such
as hardness increase and wear and corrosion resistance. The present work aims to study different methods of plasma
nitriding treatment in AISI M2 high speed tool steel. Treatments were carried out with and without the use of an active
screen, using a DC power supply and a pulsed power supply. The nitriding setups were performed as follows: 4 hours
of treatment time at a temperature of 500 °C (773 K), using a gas mixture composed of 76% N2 e 24% H2 at a
pressure of 300 Pa (3 mbar), using the conventional method were the glow discharge happens directly on the samples
and the active screen method, where samples are isolated from the electrodes and the glow discharge develops only in
the surrounding screen. Samples were subjected to roughness and microhardness tests and metallography analysis. In
the conventional procedures hardness increase of approximately 500 HVO,1 was observed while in the active screen
treatments the hardness increase was approximately 300 HVO0,1. The depth of the treatment affected layer is in general
tree times deeper in the conventional method than the active screen treatment's samples affected layer depth. The
formation of the compound layer (white layer) was only observed in the samples subjected to the conventional
treatment method.

Keywords: Plasma Nitriding, Active Screen, ASTM M2 Steel, Tool Steel.



