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Resumo: A nitretagdo é um processo de tratamento termoquimico que utiliza diversas técnicas, dentre elas a nitretagao
a plasma e a idnica, formando nitretos que melhoram a resisténcia mecanica de dureza ¢ desgaste por abrasio do
material. Durante o processo de usinagem por descargas elétricas (EDM), utilizando agua deionizada como fluido
dielétrico em solugdo contendo ureia, foi possivel fazer a nitretagdo por descargas elétricas (NDE), implantando o
nitrogénio desprendido da solugdo por meio do canal de plasma formado, com pulsos de Is de centelhamento e
corrente fixa de 20 amper. As amostras de aco AISI H13 normalizado torneadas com diametro de 19 mm foram
submetidas ao processo NDE durante 5 minutos, gerando uma cavidade de 16 mm por meio do eletrodo de cobre
eletrolitico, e solugdo dielétrica em H,O com 10 g/l de fertilizante contendo 45% de ureia granulada, ap6s a diluicdo a
condutividade elétrica da solucdo ficou entre 15 a 30 puS/cm. Os testes foram realizados em uma maquina de
eletroerosdo por penetragdo adaptando uma cuba de ago inoxidavel 304 com bomba submersa para recirculagdo do
fluido, com intuito de manter a concentragdo da solugdo e lavar a formagdo de carvdo durante a usinagem por
descargas elétricas. As amostras eram pesadas em uma balanca de precisdo antes e apds o ensaio para calculo da taxa
de remoc¢ao de material, comparando a eficiéncia em relagdo ao processo convencional com fluido dielétrico a base de
hidrocarbonetos. Apds os ensaios de EDM, amostras de ago AISI H13 normalizado sem adi¢do de ureia, amostras
nitretadas por NDE e amostras que foram nitretadas a plasma em cdmaras de vacuo tradicional foram submetidas ao
ensaio de desgaste por deslizamento em um tribdmetro, utilizando a técnica de pino sob disco, avaliando a taxa de
desgaste por deslizamento durante 1000 m de distancia percorrida com carga normal de 15 N e contra corpo esférico de
WC/Co com didmetro de 6 mm. Para caracterizagdo das imagens a técnica de microscopia eletronica de Varredura
(MEV) foi utilizada finalizando com a geragdo do perfil de dureza das amostras por ensaios de microdureza. A técnica
NDE reduz o custo final do produto por ocorrer simultaneamente ao processo de usinagem por descargas elétricas, e
mostrou-se competitiva em comparagdo ao processo de nitretacdo tradicional apesar de menor dureza, porém com
grande vantagem na resisténcia ao desgaste abrasivo em relacdo ao mesmo material normalizado sem adicionar ureia
na agua deionizada durante a usinagem.
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1. INTRODUCAO

O aumento da dureza em superficie que atritam por deslizamento ¢ fundamental para alcangar maiores rendimentos
na vida util do componente, havendo diversos métodos para alcangar este objetivo, dentre os quais a implantacao idnica
que ¢ um processo pelo qual um elemento pode ser injetado em qualquer substrato usando-se um feixe de ions deste
elemento. As energias tipicas utilizadas estdo na faixa de 10 keV a varios MeV. Os ions injetados distribuem-se com
uma profundidade que depende da energia carregada pela particula, angulo de incidéncia na pega e da composigdo
quimica do substrato que pode ou ndo facilitar a combinagdo para formagdo de nitretos.

Segundo Assmann (2011), a implantagdo de ions requer que eles tenham energia suficiente para penetrar na
rede cristalina em profundidades suficientes para serem retido no substrato. Os atomos do elemento a ser implantado
sd0 ionizados e entdo acelerados com energia suficientes para a implantagdo. Uma das técnicas adotadas ¢ a utilizacdo
do canal de plasma para implantacdo idnica, os ions formados sdo acelerados para a superficie da pega pelo canal,
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colidindo com alta energia para realizar a implantagdo e também para produzir, além do aquecimento e defeitos na rede
cristalina, remog¢ao de atomos da sua superficie (Sputtering) (DONG, 2010).

O processo de NDE (nitretagdo por descargas elétricas) propde a adicdo de nitrogénio na superficie de
materiais metalicos pelo método de implantagdo ionica utilizando o canal de plasma formado durante a abertura do arco
elétrico de uma maquina de EDM (usinagem por descargas elétricas) (RASLAN, 2012).

Este processo altera a estrutura da camada superficial aumentando sua dureza e consequentemente suas
propriedades tribologicas, mas devido ao bombardeamento dos ions, a rugosidade do processo fica comprometida,

sendo a superficie a regido principal de alteracdo, onde a camada implantada € na ordem de 15um (SANTOS, 2015).

Para Duarte (2014), a superficie ¢ uma regido que merece a atencdo de engenheiros e cientistas de materiais, uma
vez que, ¢ na superficie onde inicia a maioria dos processos de falha. Existem dois objetivos comuns no uso da
engenharia de superficie para aplicagdes tribologicas, para aumentar a resisténcia ao desgaste do material de superficie,
e para modificar o seu comportamento de atrito (HUTCHINGS, 1992).

Atrito ou friccdo ¢ definido como a resisténcia ao movimento relativo entre dois corpos em contato (ZUM GAHR,
1987; BHUSHAN et, al. 1991; RABINOWICZ, 1995), sendo oposto a forca tangencial e influenciado pelo coeficiente
do par tribologico , que pode variar em funcdo das particulas arrancadas do material onde atua como um terceiro corpo
no atrito, segundo Larsen Basse (1992) as particulas podem agir como garras e deformar plasticamente as superficies
dos materiais. Todo material apresenta uma camada de 6xido que segundo Rabinowicz (1995) podera em alguns casos
atuar como um filme lubrificante reduzindo o atrito e o desgaste.

O desgaste varia com os mecanismos do tribosistema, sendo o objetivo deste trabalho avaliar as propriedades
triboldgicas do ago AISI H13 nitretado por NDE e submetido ao ensaio de pino sob disco para verificar a resisténcia ao
desgaste por abrasdo que ocorre quando dois corpos em contato ao deslizarem provocam trihas (sulcos) na superficie. O
material destas trilhas ¢ deslocado na forma de particulas de desgaste e em geral sdo perdidas (RABINOWICZ, 1995).

2. METODOLOGIA

O trabalho foi realizado em uma maquina de EDM por penetragdo, modelo Servpack EDM 540NC, acoplado com
uma cuba auxiliar em ago inoxidavel 304 e sistema de circulagdo do fluido, conforme ilustrado na Fig. (1). Como fluido
dielétrico foi utilizado agua deionizada em solugdo com ureia, sendo a fonte de nitrogénio. A corrente elétrica de 20
Amperes, e concentragdo de ureia em 10 g/l, foi utilizado para o processo de nitretagdo NDE, com volume de solugdo
na cuba de 30 litros para garantir a submersdo da amostra. Em todos os ensaios foi garantida a concentragdo da solugao,
além da limpeza do eletrodo e pega sob circulagdo do fluido a uma pressdo de 0,5 bar, evitando interrup¢do do canal de
plasma por 6xidos formados durante as descargas elétricas.

Bomba de circulacio

Figura 1: Maquina de EDM acoplada ao sistema de NDE.

Para a usinagem com melhor eficiéncia utilizou-se o eletrodo com polaridade positiva, permitindo uma melhora na
remog¢ao de material e boa condigdo para abertura do arco elétrico. A tensdo de ionizagdo na formacdo do canal de
plasma foi mantida constante em 150 v. O tempo de duragdo do pulso de 100 microsegundos e Duty cicle (DT) de 50%,
que esta relacionado com o tempo total do pulso. A corrente de descarga foi 20 Amperes, mantendo todos os demais
parametros constantes. O Gap e a sensibilidade foram ajustados de forma a garantir os valores de corrente constante
durante o processo em cada amostra.

Como fonte de nitrogénio, foi diluido em agua deionizada ureia granulada com 45% de concentragdo do elemento
N. A deionizagdo da agua foi realizada a partir de um deionizador com filtros de resinas catadionicas, reduzindo a
condutividade elétrica da agua de 40 para 3 puS/cm, mensurando por meio do condutivimetro portatil com faixa de
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medigdo de 0 a 1999 ps/cm e incerteza de +2%. Durante o processo de usinagem das amostras a condutividade da
solug@o permaneceu com valor médio de 27 pS/cm.

2.1. Ensaio de deslizamento (Pino sobre disco)

As amostras em aco AISI H13 com didmetro de 14 mm e comprimento de 12 mm foram usinadas em um torno
CNC, apo6s a usinagem por meio da EDM incluindo o processo NDE, realizou-se o ensaio de desgaste por deslizamento
em um tribdmetro de pino sobre disco, sendo o contra corpo uma esfera de Metal duro.

Para os ensaios foram utilizados os seguintes parametros:
a) Esferas de WC/Co com didmetro de 6 mm;
b) Carganormal de 15 N;
¢) Velocidade tangencial de 12 m/min;
d) Velocidade de rotagdo de 382 rpm;
e) Raio da trilha de 5 mm;
f) Temperatura ambiente entre 18 a 20°C.

As amostras foram separadas em grupo conforme a Tab. 1, antes e apds o ensaio mensurou-se a massa de cada
amostra em uma balanc¢a com resolugdo de 0,0001g para calculo do volume de desgaste. A referéncia para esta analise
baseou-se na Norma ASTM G99 — 05.

Tabela 1. Grupo de amostras distribuido no ensaio de desgaste por deslizamento.

Distancia percorrida G1 -Nitretada a plasma G2 -NDE G3 -Normalizada

Distancia percorrida (m) 1000 50,75,100,200 e 1000 1000

O objetivo da varredura de varias distancias deslizadas na amostra nitretada por NDE foi de conhecer o
comportamento da evolucdo do desgaste, ¢ comparar a sua resisténcia a abrasao ap6s deslizar 1000 m com as amostras
nitretadas pelo processo convencional com camara a vacuo e com ago AISI H13 sem tratamento de superficie na
condi¢do de normalizado.

Uma parte das amostras foram secionadas expondo a se¢@o transversal e embutidas a quente com resina especifica
para preservacdo de bordas, realizando o polimento para andlise da microdureza na regido da camada nitretada.
Caracterizaram-se todas as amostras pela microscopia eletronica de varredura (MEV) para obtengdo das imagens da
trilha de desgaste e formagdo das camadas na ZR (zona refundida) e nitretada.

3. ANALISE DOS RESULTADOS

Os ensaios de desgaste por deslizamento resultaram em graficos de distancia percorrida x coeficiente de atrito. Para
melhor visualizagdo dos graficos foi utilizado um filtro 20, que trabalha com a média de 20 pontos mais proximos
resumindo a um ponto, sem perder o efeito de tendéncia e as informagdes do coeficiente de atrito gerado.

Por meio das curvas de coeficiente de atrito em funcdo da distancia, € possivel verificar as diferengas presentes no
comportamento do atrito, durante os estagios de deslizamento em cada tipo de amostra. Por meio destes estagios de
deslizamento € possivel determinar a regido de acomodacdo de material (“running-in”) e o periodo estacionario, onde o
coeficiente de atrito mantém constante.

A Norma ASTM G99 — 05 determina que para realizacdo do ensaio de desgaste, a Rugosidade (Ra) dos corpos de
teste ndo deve ser superior a 0.8 um, porém a textura do processo de EDM na condi¢@o de 20 A, ultrapassa este valor.
Para evidenciar a correlacdo entre as amostras, uma vez que somente as pertencentes ao processo de NDE possuia esta
textura, as demais amostras foram submetidas ao processo de EDM, utilizando o fluido dielétrico a base de
hidrocarbonetos sem adi¢do de ureia e um tempo de exposi¢do de 30 s para ndo comprometer a microestrutura dos
materiais. Apds a texturizagdo por EDM, as amostras foram lixadas por igual com granulometria de 220 mesh para
minimizar os picos e manter um padrdo médio de rugosidade.

A Figura 2 ilustra a camada referente a ZR parcialmente removida com o polimento, para evitar interferéncia
durante o ensaio de deslizamento. Esta camada ¢é fragil e desprendida facilmente da superficie, possui espessura média
de 10 um apds término do processo de NDE.
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Figura 2: Secao transversal da amostra nitretada por EDM com corrente de 20 A.

A microdureza das amostras conforme ilustrado na Fig. 3, demonstra que houve incremento de dureza na regido 2,
sendo que a camada nitretada, alcangou valores superiores a 56% em relacdo a Matriz. A Regido 1 é uma regido
conhecida como Zona Refundida (ZR), podendo obter 6xidos em sua resolidificacdo durante o processo de EDM.
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Figura 3: Perfil de microdureza Vickers da secio transversal.

O ensaio de microdureza comparativo entre as amostras dos grupos G1, G2 e G3 apresentou diferengas
significativas, que justificam o resultado esperado pelo ensaio de desgaste, sendo que as amostras do G1 - nitretagdo a
plasma apresentou resultados médio de dureza 76% maior que o processo G2-NDE, considerando a regido 2 de todas
amostras conforme a Fig. (3). A microdureza das amostras G3- AISI H13 normalizado ¢ de 176 Hv, que representa 46%
do valor de dureza em relagdo ao processo NDE. A Figura 4 por meio do grafico apresenta o valor de dureza das
amostras.
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Figura 4: Valor de dureza comparativo.
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O ensaio de deslizamento das amostras G2 ¢ G3 para levantamento do coeficiente de atrito ¢ taxa de desgaste
realizado no tribdmetro, gerou uma curva ilustrada pela Fig. (5). Nota se que entre os 50 a 120 m deslizado ocorre o
estagio onde a curva sofre a maior inclinagdo, podendo atribuir a passagem da camada oxidada para a regido nitretada
do material, sendo esta a regido de acomodacgdo, que ¢ perceptivel nas amostras do G2, porém com menor intensidade.
Ap6s 150 m deslizados, valor o coeficiente de atrito cinético das curvas G2 e G3 invertem, isto se deve a fragilidade da
zona refundida (ZR) gerada durante o processo NDE que ndo foi totalmente removida durante o polimento,
desprendendo debris, que segundo Santos (2014), funcionam como particulas que dificultam o deslizamento
interferindo no efeito tribologico.
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Figura 5: Curvas de coeficiente de atrito durante os 1000 m deslizados contra esfera de Metal duro.

Estes debris apresentados na Fig. (6) podem funcionar também como particulas de desgaste abrasivo,
desenvolvendo deformacdes que evidencia a ocorréncia deste mecanismo de desgaste, conforme a descreve
(HUTCHINGS, 1992).

Agedt  Probe Meg WD Det 1 Wm o~
LT T ] ol CEFET-MG - DEMAT

Figura 6: Trilha com desgaste abrasivo observado na caracterizacio por Microscopia Eletrénica de Varredura.

As amostras do grupo G1 e G2 também apresentaram desgaste abrasivo por meio dos riscos de microcorte,
porém de menor intensidade comparado as amostras do G1, que ¢é possivel justificar em fungdo da elevag@o da dureza
nas camadas nitretada com a possivel formacao de nitretos de ferro, que funcionam como redutor de desgaste abrasivo.
A Figura 7 ilustra a imagem de MEV na amostra G1 nitretada a plasma convencional. Verifica-se a regido da trilha e a
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presenca de microcortes. A amostra nitretada a plasma possui um menor coeficiente de atrito. Diversos autores dentre
eles Rabinowicz, (1995), justificam que a materiais de elevada dureza diminuirem o coeficiente de atrito durante
deslizamento, sendo a dureza da esfera de 1500 HV e 650 HV da amostra do G1- nitretada a plasma.

= 1 - Niretada a plasma convencional

'
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Na amostra G2 ilustrada na Fig. (8), ndo foi possivel evidenciar a formagdo da trilha gerada, porém as
orientagdes dos riscos em raio foram a condi¢do para definir a regido da trilha. Nota-se o mecanismo de desgaste
abrasivo, com risco e debris espalhados pela amostra. Materiais com durezas diferentes em contato e com movimentos
relativos podem provocar trihas (sulcos) em uma das superficie, geralmente a de menor dureza. O material destas trilhas
¢ deslocado na forma de particulas de desgaste que em geral sdo perdidas (RABINOWICZ, 1995).
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Figura 8: Trilha com desgaste abrasivo da amostra (G2 - NDE).
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3.1. Taxa de desgaste no ensaio de deslizamento

Considerando que Eq. (1) realiza a conversio de perda de massa para volume, elaborou-se o grafico apresentado na
Fig. (9) a partir das medic¢des antes e ap6s o ensaio de todos os grupos de amostras, os resultados referem a diferenca
entre os volumes inicial e final.

v(mm®) = %x 1000 (1)
Onde:
m = massa(g)
0 = Densidade( gz)
cm
0,35
0,10
025 ] m Perds deVolume - Esferas
' »> * PerdadeYolume - Amostras

0,20 —

Perda de volume (mm’)
|

0,05 —

0,00 —
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Figura 9: Perda de massa das amostras G1,G2 e G3.

O aco AISI H13 normalizado obteve a maior perda de volume entre as amostras, sendo composto pela matriz
de menor dureza, porém o contra corpo também obteve o maior desgaste. Por ndo apresentar trilhas evidentes de
desgaste abrasivo nesta amostra, pode atribuir o que menciona Bowden (2001), o fato de que em jungdes mais
resistentes do que ambos os metais em contato, o cisalhamento ocorrerd dentro do material de baixa dureza, mas pode
ocorrer, em uma menor percentagem, dentro do material de dureza mais elevada. Nesta situagcdo, ocorre uma
consideravel remogdo de material da superficie de menor dureza e uma pequena remogdo de material na superficie mais
dura.

Observa-se que a perda de massa por desgaste para as amostras nitretada e NDE apresentaram valores 2 vezes
menor que para a amostra AISI H13 normalizada. E razoavel supor que o ganho em desempenho destas amostras pode
ser associado a formacao de nitretos de ferro e consequentemente elevagdo da dureza nesta camada.

A amostra nitretada a plasma e por NDE tiveram comportamentos semelhantes, na resisténcia ao deslizamento.
A dureza da amostra NDE em média ¢ 30% mais baixa que a amostra nitretada a plasma convencional, permitindo
concluir que a dureza no ¢ a (inica variavel para minimizar o desgaste, sendo que a perda volumétrica foi de 0,024 mm’
na amostra nitretada a plasma e 0,026 mm’ na amostra NDE, justificando boa aplicabilidade do processo quando
submetido ao deslizamento, uma vez que o processo ¢ integrado a usinagem da peca, reduzindo custo e tempo de
produgao.
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Abstract. The thermochemical treatment process that uses a variety of techniques, including the plasma nitriding and
ion, forming nitrides which improve the mechanical resistance to abrasion and toughness of the material. During the
process by electrical discharge machining (EDM) using deionized water in a solution of urea which is the function role
of the dielectric fluid, it was possible to make the nitriding by electrical discharges (NDE),

deploying unfastened nitrogen solution through the formed plasma channel, with pulse Is arcing and current fixed 20
amperes. Steel AISI H13 samples normalized turned with 19 mm diameter were subjected to the process during NDE 5
minutes, generating a 16 mm cavity by means of electrolytic copper electrode, and dielectric solution in H20 with 10
g/l of fertiliser containing 45% of urea granules, after dilution giving the electric conductivity of the solution was
between 15 to 30 uS/cm. The tests were performed in an EDM machine for penetration by adapting tank a 304
stainless steel with submerged pump for fluid recirculation, in order to maintain the concentration of the solution and
wash the coal formation during machining by electrical discharges. The samples were weighed on a precision balance
before and after the test to calculate the material removal rate, comparing the conventional process efficiency with
hydrocarbon-based dielectric fluid. After the tests of EDM, AISI H13 normalized steel samples without addition of
urea, nitretadas samples by NDE and samples that were nitretadas the plasma in vacuum chambers were submitted to
traditional wear test by sliding in a tribometro, using the technique of pin on disc, evaluating the sliding wear rate for
1000 m distance with normal load of 15 N and against spherical body of WC/Co with diameter of 6 mm. For
characterization of the images the technique of scanning electron microscopy (MEV) was used ending with the
generation of the hardness profile of samples for microhardness testing. NDE technique reduces the final cost of the
product by occur simultaneously with the process of machining by electrical discharges, and proved to be competitive
in comparison to traditional nitriding process in spite of lower hardness, however with great advantage on abrasive
wear resistance compared to standard material without adding urea in deionized water during machining.
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