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RESUMO

Dentre as variadas formas de fabricacdo nas quais o aluminio e suas ligas podem ser submetidos,
destaca-se o0 processo de transformacdo termomecénica de extrusdo, em que um tarugo de
aluminio é reduzido em sua secao transversal quando forcado a fluir através do orificio de uma
matriz, sob altas pressOes e temperaturas. A fim de evitar falhas prematuras e diminuir as perdas
de producdo, uma etapa de pré-aquecimento dessas matrizes € essencial em um processo de
extrusdo moderno, mas é raramente controlado com a mesma rigidez que o resto do processo. O
aco H13 nitretado, utilizado para confeccdo das matrizes, oxida quando aquecido por longos
periodos de tempo nos fornos, perdendo dureza e propriedades da superficie da camada
responsavel pela sua resisténcia contra desgaste, fadiga, corrosao e calor. O objetivo geral deste
trabalho é avaliar o efeito dos ciclos térmicos nas propriedades da camada nitretada de ferramentas
de extrusdo de aluminio em fornos de pré-aquecimento. Foram confeccionados corpos de prova
sob mesmas condigGes das ferramentas de extrusdo e foi realizada a caracterizagdo do ago H13
antes e ap6s a nitretacdo, avaliando-se o efeito do tempo de exposicdo e 0 uso de atmosfera
protetora de nitrogénio nos fornos. Para isso, submeteram-se os corpos de prova de aco H13
nitretado a quatro ciclos de 4, 8 e 24 horas de exposi¢do em fornos de ferramentas a 480°C sob
atmosferas de ar e nitrogénio. Caracterizaram-se as amostras através do perfil de microdureza
Vickers e microestrutura da camada nitretada por técnica de microscopia 6tica. A composi¢do
quimica e dureza iniciais do aco foram avaliadas e os valores medidos se mostraram dentro das
faixas especificadas, com excec¢do do teor de silicio (0,04% abaixo do especificado). Da analise
da camada nitretada, a profundidade da regido nitretada e da camada branca foram de 422,25
+11,39 um e 7,06 £ 3,99 um, respectivamente, com perfil de microdureza decaindo gradualmente
ao longo da zona de difuséo até a dureza do substrato, o que esta de acordo com dados da literatura.
Da andlise do efeito do tempo de exposicdo nos fornos de ferramentas sob atmosfera de
nitrogénio, as amostras de aco submetidas a ciclos de 24 horas nos fornos mostraram um aspecto
mais escurecido, indicando uma maior oxidacdo superficial, e com valores de microdureza
inferiores aos das amostras submetidas a ciclos de 4 e 8 horas. N&o foi possivel avaliar o efeito
do uso de nitrogénio como atmosfera protetora devido a incapacidade de se medir a dureza
superficial da camada nitretada. Conclui-se que a dureza da camada nitretada é reduzida quando
as ferramentas sdo expostas a altas temperaturas nos fornos por tempos superiores a 8 hora. A
relevancia desse resultado para uma planta de extrusdo é a identificacdo da necessidade de se
reduzir esse tempo de permanéncia para preservar as propriedades de dureza, e, consequentemente
prolongar a vida util da ferramenta.

Palavras-chave: Nitretacdo, ferramentas de extrusdo, agco-ferramenta H13.



ABSTRACT

Among all of the forms that aluminium and its alloys can be produced, in the thermomecanical
process of the extrusion a billet is reduced in its transversal section when forced to flow through
a hole in a die under high conditions of pressure and temperature. In order to avoid failures and
decrease production losses, a die pre-heating system is essential in a modern extrusion process,
but it is rarely controlled with the same rigor as the rest of the process. The nitrided H13 tool steel,
material used in these dies, oxidizes when heated for prolonged times at the ovens, losing hardness
and superficial properties of the layer responsible for resistance to wear, fatigue, corrosion and
heat. The main aim of this work was evaluating the thermal cycling effects in the nitrided layer
properties of the extrusion dies at preheating ovens and the specific ones were making samples at
the same conditions of the extrusion dies, characterizing the H13 tool steel before and after
nitriding, evaluating the effect of different times of exposure and the utilization of a nitrogen
protector atmosphere in the ovens. For this purpose, the samples were exposed to four cycles of
4, 8 and 24 hours in die ovens, under the presence of nitrogen and air atmospheres. The samples
were characterized through Vickers microhardness profile and optical microscopy. The chemical
H13 tool steel composition and initial hardness were in accord to the standards, except for the
silicon (0,04% under the tolerance). From the nitrided layer analysis, the depth of the nitrided
zone and the white zone were 422,25 £11,39 um and 7,06 £ 3,99 um, with a microhardness profile
gradually decreasing along the diffusion zone up to the steel matrix, which is coherent with the
literature. Regarding the effect of different times of exposure under nitrogen atmosphere, the
samples exposed to 24 hours cycles showed a visual darker aspect, indicating a higher superficial
oxidation and lower microhardness values than the samples which were exposed for 4 and 8 hours
cycles. It wasn't possible evaluate the effect of using nitrogen as a protector atmosphere due the
limitation of measuring the nitrided layer superficial hardness. It is concluded that the nitrided
layer hardness decreases when extrusion dies are left in the oven for time periods longer than 8
hours and the relevance of this for an extrusion plant is the necessity of reducing the time that the
dies remain under high temperatures in the ovens in order to preserve the hardness properties and,
consequently, increasing their useful lives.

Keywords: Nitriding, extrusion dies, H13 tool steel.
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1 INTRODUCAO

Uma excepcional combinagdo de propriedades faz do aluminio um dos mais versateis
materiais utilizados na engenharia, seja em construcdes ou em uma vasta gama de aplicaces.
Baixo peso especifico, elevada conducdo de energia, impermeabilidade, opacidade, alta relacéo
resisténcia/peso, beleza, durabilidade, maleabilidade, soldabilidade, resisténcia a corroséo,
dureza, possibilidade de variados acabamentos e reciclagem séo caracteristicas que o tornam tdo
competitivo. Muitas, sendo a maioria das aplicacGes, requerem essa extrema versatilidade que
somente o aluminio possui, combinando duas ou mais de suas caracteristicas.

Dentre as variadas formas de fabricacdo nas quais o aluminio e suas ligas podem ser
submetidos, destaca-se o processo de transformacdo termomecanica de extrusdo, em que um
tarugo de aluminio é reduzido em sua secdo transversal quando forcado a fluir através do orificio
de uma matriz, sob altas pressdes e temperaturas. O processo de extrusdo do aluminio é utilizado
comercialmente desde o final do século XIX e teve grande incremento no contexto da Segunda
Guerra Mundial, em que extrudados eram produzidos em grandes quantidades para componentes
aeronauticos; apos isso, houve uma rapida expansdo do seu uso no pos-guerra (ABAL, 2014).
Atualmente, a infinidade de geometrias, ligas e témperas e possibilidades de acabamentos
possibilitam as mais variadas aplicacdes, nos mais diversos setores tais como: construcao civil,
indUstrias de bens de consumo, industria elétrica e transportes.

O desempenho das matrizes ou ferramentas de extrusdo esta diretamente relacionado com
a produtividade, custo e qualidade dos perfis extrudados e tem-se a necessidade de que o0s
componentes ferramentais estejam aquecidos a temperatura adequada ao processo de extrusao,
minimizando gradientes de temperatura entre componentes e billet de aluminio. Sendo assim, a
fim de evitar falhas prematuras e diminuir as perdas de producdo, um sistema de pré-aquecimento
dessas matrizes é essencial em um processo de extrusdo moderno, mas é raramente controlado
com a mesma rigidez que o resto do processo.

Sabe-se que, agos H13 nitretados — material das matrizes - oxidam quando aquecidos por
longos periodos de tempo nos fornos, perdendo dureza e propriedades da superficie dessa camada
responsavel pela sua resisténcia contra desgaste, fadiga, corrosdo e calor. Do ponto de vista
pratico, a preocupacao com a oxidacao das ferramentas € relevante por duas razfes: a qualidade
do acabamento do perfil e o efeito na camada nitretada. Entretanto, sdo escassos os trabalhos
experimentais que avaliem o efeito da exposicdo a temperatura na camada nitretada de
ferramentas de ago H13.

Dado o exposto, 0 objetivo geral deste trabalho € avaliar o efeito dos ciclos térmicos nas
propriedades da camada nitretada de ferramentas de extrus@o de aluminio em fornos de pré-

aquecimento.
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Os objetivos especificos do trabalho séo:

a)

b)

c)

d)

Confeccionar amostras de ago H13 com iguais condi¢cdes de composicdo e
propriedades das ferramentas de extrusdo, incluindo o processo de nitretacéo;
Caracterizar 0 ago H13 utilizado atraves de analise de composi¢do quimica e ensaio
de dureza;

Caracterizar a camada nitretada através de analises metalograficas e construgdo do
perfil de microdureza;

Realizar experimentos com os corpos de prova confeccionados que simulem as
condicdes as quais as ferramentas sdo submetidas, variando o tempo de exposi¢do a
temperatura;

Avaliar e comparar resultados de aspecto visual e propriedades mecéanicas em amostras
que tenham sido submetidas ou ndo aos ciclos térmicos em seus diferentes tempos de
exposicao;

Estudar o efeito do uso ou ndo do nitrogénio como atmosfera protetora sobre a camada
nitretada.
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2 REFERENCIAL TEORICO

Neste item serd abordada a visao geral do processo de extrusdo de aluminio e as matrizes
de extrusao, 0 aco e 0 processo de nitretacdo; e por fim as técnicas utilizadas para caracterizacédo

das propriedades de interesse do aco.

2.1  Extrusao de perfis em aluminio

N&o € ao acaso que o aluminio € um dos metais mais utilizados no mundo todo. Além da
vasta gama de aplicacOes, a utilizagdo do aluminio também confere maior competitividade aos
produtos, considerando-se a sua excelente performance e atributos favoraveis, tais como (CCAL,
2019):

a) Baixo peso especifico;

b) Elevada condutividade térmica;

c) Impermeabilidade e opacidade;

d) Alta relacdo resisténcia/peso;

e) Beleza;

f) Durabilidade;

g) Maleabilidade e soldabilidade;

h) Resisténcia a corrosao;

i) Resisténcia mecanica e dureza;

j) Possibilidade de variados tipos acabamentos;

k) Muitas possibilidades de reciclagem.

Uma importante vantagem é a facilidade com a qual o aluminio pode ser fabricado em
varias formas: pode ser fundido por qualquer método conhecido, laminado a espessuras até
menores que as de folhas de papel, conformado em chapas que podem ser estampadas, cunhadas,
repuxadas e corrugadas, forjado, impactado ou extrudado em uma infinidade de perfis de secao
transversal constante e de grande comprimento (ABAL, 2014).

Estes ultimos, em geral, s&o utilizados na fabricagdo de varios outros produtos de aluminio
e representam a possibilidade de escalabilidade na etapa produtiva dos clientes, uma vez que se
torna mais facil trabalhar com esse material padronizado. A combinacdo das diferentes
geometrias, a ampla disponibilidade de ligas e témperas e acabamentos superficiais permite que
perfis extrudados atendam as mais variadas aplicagdes, como os setores de construcao civil, bens
de consumo, industria elétrica, transportes e automotivo (ABAL, 2019). A Figura 1 exemplifica
perfis de longos comprimentos ainda no leito da prensa e as secGes transversais de diferentes

perfis extrudados.



Fonte: Aluminovo (2020).

2.1.1 Processo de extrusdo de perfis de aluminio

14

A extrusao de perfis de aluminio é um processo de transformacao termomecénica, no qual

um tarugo é reduzido em sua secao transversal quando forcado a fluir através do orificio de uma
matriz (ou ferramenta), sob altas pressdes e temperaturas (ABAL, 2014). Dentre os processos de

extrusdo, os mais utilizados sdo os do tipo direto e indireto, ilustrados na Figura 2. A extrusédo

direta consiste em empurrar o tarugo em direcdo a matriz pela acdo de um émbolo (ou pistdo). Ja

na indireta (ou inversa), o pistdo e a matriz sdo mantidos estacionarios, enquanto o recipiente e 0

tarugo sdo movimentados (OTTANI, 2018; SAHA, 2000).

Figura 2 - llustracéo dos processos de extruséo a) direta e b) indireta.

RECIPIENTE

%/ |

TARUGD

PISTAD

RECIPIENTE Oa ‘,,-"

e gy )

I
|
|

a)

Tt __,,/ PISTAD TUBULAR
TARUGO * AT S

L i e |

BARRA
EXTRUDADA

Fonte: Bresciani (2011).

O processo de extrusdo necessita também de equipamento auxiliares, como fornos para

aquecimento dos tarugos e do conjunto ferramental e para tratamento térmico de perfis, bem como

equipamentos para o esticamento dos perfis, transporte e corte dos produtos extrudados (ABAL,

2014).
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2.1.2 Matrizes de extrusao

A Figura 3 apresenta os componentes gerais de uma prensa de extrusdo de aluminio, com
detalhe para as ferramentas ou matrizes de extrusdo. Estas Ultimas sdo feitas de aco e sdo
componentes de um conjunto ferramental que varia de acordo com as caracteristicas do perfil a
ser extrudado. De acordo com as caracteristicas da sua secdo transversal, os perfis extrudados
podem ser divididos em solidos, tubulares e semi-tubulares, como mostrado na Tabela 1. Cada
tipo de perfil especifica quais os encostos necessarios (FIGURA 4), cujas identificacdo e
manutencdo sdo tdo importantes quanto da matriz. A partir de entdo, da-se inicio ao processo de

fabricacdo dos componentes do ferramental de extruséo.

Figura 3 - Ferramentas para a extrusao de perfis de aluminio.

TARUGO
FERRAMENTA <
PERFIL <

Fonte: Adaptado de Hyspex (2020).

Tabela 1 - Classificacdo dos perfis extrudados de acordo com as caracteristicas da secdo
transversal.

Tipo de perfil  Caracteristica da secéo transversal llustracdo

N&o possui nenhum vazio totalmente
circunscrito por metal.

Possui pelo menos um vazio
Tubulares . : ‘
totalmente circunscrito por metal.
. Possui vazios parcialmente T
Semi-tubulares . .
circunscritos por metal.

Fonte: adaptado de ABAL (2014).
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Figura 4 - Componentes do ferramental para perfis a) sdlidos e b) tubulares e semitubulares.

Direcdo de 3
EX‘UUSéO Direcdo de
extrusdo
Perfil
Perfil
Tarugo
‘ i =F o

Matriz Mandril

Fonte: Adaptado de Aluminium Extruders Council (2014) e Ottani (2018).

2.1.1.1 Processo tradicional de fabricacédo do ferramental de extruséo

E importante entender-se o processo de confeccdo de uma matriz (ABAL, 2014). Os
desenhos dos perfis podem ser fechados ou exclusivos, que é quando é especifico para
determinado cliente. E denominado aberto quando pode ser produzido para qualquer cliente. A
partir desse desenho da-se inicio ao projeto do ferramental.

O aco previamente especificado normalmente sdo os acgos-ferramentas para trabalho a
quente. Este é cortado, passa para 0s tornos e sdo usinados de modo a definir o formato exterior,
os furos e elaborar as entradas dos perfis tubulares e saidas de matrizes sélidas. Apds a usinagem,
a peca € tratada termicamente por témpera e revenimento, que conferem a dureza requerida para
as pressdes a que sera submetida.

Depois dessas etapas, 0 aco vai para a retificacdo e logo ap6s ao processo de eletroerosao
(Electrical Discharge Machine — EDM), que cortara o taldo da matriz. Em seguida, a ferramenta
passa para 0 processo de polimento e programacéo experimental na prensa de extrusdo, etapa
dispensavel caso haja confianga suficiente no processo.

Antes de se entrar na etapa de producdo normal, a matriz deve passar pelo tratamento
termoquimico de nitretagdo, que aumenta a resisténcia mecéanica superficial e, consequentemente,
permite a obtencdo de maiores valores de velocidade de extrusdo, acabamentos superficiais e
maior vida Gtil das ferramentas. As matrizes de extrusdo podem ser nitretadas diversas vezes ao
longo da sua vida util, necessidade que pode ser identificada através de reagentes quimicos ou

pela sensibilidade de um ferramenteiro experiente.

2.1.1.2 Desempenho de matrizes
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O desempenho das matrizes estéd diretamente relacionado com a produtividade, custo e
qualidade dos perfis extrudados. Muitas vezes as matrizes utilizadas devem ser descartadas e
substituidas por novas para a viabilidade de producéo dos perfis. Para a producgdo de perfis de
aluminio, uma matriz deve atender os seguintes requisitos (OTTANI, 2018):

a) Baixo custo de manufatura;

b) Dimensdes precisas do ferramental e produto extrudado;

c) Vida util maxima possivel em trabalho;

d) Comprimento maximo possivel do perfil extrudado;

e) Boa qualidade superficial do material extrudado;

f) Altas velocidades de extruséo.

A vida 0til da matriz, que é normalmente medida em toneladas aprovadas e produzidas,
esta diretamente ligada a capacidade da ferramenta em manter os requisitos citados. O desgaste €
o principal fator na determinacéo da vida Util da ferramenta e se torna cada vez mais atuante a
medida que a dureza superficial diminui com a exposi¢éo a altas temperaturas do processo. Sendo
assim, o aumento da resisténcia ao desgaste € uma das formas de prolongamento da vida Gtil da
ferramenta. Este pode ser atingido através de tratamentos superficiais da ferramenta, dos quais
um dos mais utilizados é a nitretacdo a gas devido a simplicidade e custo do processo. Este
processo confere uma camada de natureza ceramica que aumenta a resisténcia contra desgaste,
fadiga, corrosdo e calor, caracteristicas estas que sdo fundamentais para a aplicacdo (SILVA,
2008).

2.1.1.3 Pré-aquecimento de ferramentas

A fim de garantir um bom desempenho da ferramenta e minimizar o tempo requerido para
atingir as condigfes estacionarias de extrusdo, um sistema de pré-aquecimento das matrizes é
essencial em um processo de extrusdo moderno (SAHA, 2000). Esta pratica aumenta a tenacidade
do aco, reduz as tensdes associadas a choque térmico, bem como perdas téermicas quando o tarugo
entra em contato com as ferramentas. Na pratica, isso traz beneficios ao processo (CASTLE &
AVENT, 2004; 2012), sendo eles:

a) Reduzir o risco de falhas prematuras das matrizes;

b) Reduzir a quantidade de descarte do inicio da producdo, atribuida ao fluxo néo

uniforme de metal;

c) Evitar o custo de producdo perdida associado a tarugos presos.

Os fornos de ferramentas com maultiplos compartimentos (ou comumente chamados de
gavetas) tém substituido os tradicionais do tipo top loading chest, aqueles com apenas um

compartimento que acomoda todas as ferramentas. Neste sistema, cada gaveta com sua ferramenta
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especifica possui sistemas separados de controle de aquecimento e temperatura. Desenvolveu-se
também um tipo de forno com mdaltiplos compartimentos para manter cada ferramenta a uma
determinada temperatura e sob uma atmosfera de nitrogénio (FIELDING, 2004). Seu design
melhora a vida Util da ferramenta, enquanto proporciona protecao a oxidacdo quando expostas a
temperaturas elevadas, resultando em uma melhor qualidade de acabamento superficial do perfil.
A temperatura € bem controlada e ndo é afetada pelos choques térmicos que ocorrem em um forno
tradicional do tipo chest quando outras ferramentas sdo inseridas ou retiradas (FIELDING, 1998
apud SAHA, 2000).

A maioria dos fornos de ferramentas aquecem as ferramentas expostas ao ar atmosférico
e, nesta situacdo, a oxidacdo do aco ndo pode ser evitada e o grau de extensdo depende da
temperatura e do tempo de exposicdo (FIELDING, 2004). Sabe-se que, acos H13 nitretados
também oxidam quando aquecidos por longos periodos de tempo nos fornos, perdendo dureza e
propriedades da superficie (BENEDYK, 2008).

Do ponto de vista préatico, a preocupagdo com a oxidacdo das ferramentas é relevante por
duas razdes: a qualidade do acabamento do perfil e o efeito na camada nitretada (CASTLE &
AVENT, 2004). Na primeira, uma superficie de matriz oxidada prejudica o acabamento
superficial do perfil de aluminio. Na segunda, como efeito da oxidacdo, ocorre a remog¢édo da
camada nitretada e substituicdo pelo 6xido de ferro. Os pites formados sdo posteriormente
atacados, na etapa de limpeza da ferramenta, por ataque em soda céustica, resultando no seu
lascamento.

No estudo experimental realizado por Castle & Avent (2004) foi avaliado o efeito de
diferentes tempos de aquecimento em fornos de circulacdo com ar atmosférico na camada
nitretada de amostras de aco H13, através de andlise visual e do perfil de dureza das amostras. Os
resultados indicaram um escurecimento gradual das amostras com o aumento do tempo de
exposicao (FIGURA 5). Além disso, a dureza superficial decaiu significantemente com o aumento
do tempo de preaquecimento, especialmente em tempos de exposi¢do superiores a 8 horas A
Figura 6 apresenta o perfil de microdureza da camada nitretada ao longo de sua profundidade, na
qual observa-se tanto a diminuicéo dos valores de dureza superficial quanto a suavizagéo do perfil

com 0 aumento do tempo de exposi¢do a temperatura.
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Figura 5 - Acabamento superficial das amostras de aco H13 ap6s aquecidas a 480 °C por diferentes
periodos: amostras no estado inicial, 2, 4 e 24 horas de exposic¢éo.

Fonte: Castle & Avent (2004).

Figura 6 - Perfil de dureza em amostras de aco H13 ap6s aquecidas por diferentes periodos de
tempo a 480 °C.
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Fonte: Castle & Avent (2004).

Uma pratica empregada com a finalidade de reduzir ou prevenir a oxidacdo da ferramenta
é 0 uso de atmosfera inerte durante o seu aquecimento no forno. No entanto, alguns estudos
colocaram a prova as reais vantagens desta pratica. De acordo com as experiéncias do ramo, sao
permitidos tempos inferiores a oito horas sem grandes problemas na superficie da matriz, e nao

se recomenda exposi¢des mais prolongadas que isto mesmo usando-se nitrogénio como atmosfera
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inerte (MENZLER & BERGE, 2012).

Em outro estudo sobre a oxidacéo de ferramentas de aco H13 (HUSSEY & GRAHAM,
1998 apud FIELDING, 2008) se analisou o crescimento de 6xido em ferramentas nitretadas e ndo
nitretadas expostas ou ndo a atmosfera inerte de nitrogénio. Os autores concluiram que mesmo
adicionando o nitrogénio como atmosfera inerte nos fornos de ferramenta do processo de extrusao,
h& oxigénio suficiente no sistema para oxida-la, que se torna altamente reativa a temperatura. As
paredes do forno e superficies das ferramentas absorvem oxigénio quando expostas ao ar €, além
disso, a formacao de 6xido ndo pode ser prevenida durante a transferéncia da ferramenta do forno
para a prensa, quando a taxa de oxidacdo é maior nos primeiros minutos de exposicdo. O estudo
concluiu que ndo ha vantagem em se aquecer a ferramenta em atmosfera com nitrogénio comercial
e alternativas para minimizar a oxidagao seriam, por exemplo, diminuir o tempo de permanéncia

das ferramentas a alta temperatura nos fornos e o tempo de transferéncia do forno para a prensa.

2.2 Acos-ferramenta

Apesar de haver uma dificuldade de definicdo exata para aco ferramenta, uma vez que é
comum a venda de acgos considerados ferramentas para diferentes aplicacdes, define-se aqui 0 aco
ferramenta como conjunto de acos utilizado na fabricacéo de ferramentas de uso industrial, sejam
manuais ou mecanicas (SILVA, 2008; GOMES, 2018). A Tabela 2 apresenta a classificagdo AlSI

para acos ferramentas, que leva em conta suas caracteristicas metalGrgicas principais ou seu nicho

de aplicacdo.
Tabela 2 - Classificacdo AlSI dos acos ferramenta.
TIPO DESIGNACAO APLICACOES
L] Acos ferramentas para trabalbo a frio-temperivel em dleo Trabalho a frio
[ C2if)
Agos ferramentas para trabalho a frio-temperavel ao ar (Air) Trabalho a frio
Agos ferramentas para trabalho a trio (Degp) Trabalho a frio
H Agos ferramentas para trabalho a quente (Hor) Trabalho a quente
W Temperavers em agua ( Warer) Trabalho a tno
M Agos ripidos ao molibdénio | Modibden) Usinagem
T Agos ripidos ao tungsténio | Tungsien) Usinagem
P Agos para moldes (Plasiics) Molde para injecio de plasticos
5 Resistentes ao chogue ( Shock) Trabalho a frio on a quente

Fonte: Gomes (2018).

Dentre 0s demais agos, 0s acos para aplicagcGes em ferramentas estdo entre os sujeitos as



21

mais rigorosas solicitacBes. Alguns aspectos gerais relacionados ao seu processamento, que
podem limitar ou definir o desempenho dos produtos, sdo (SILVA, 2008):
a) Homogeneidade de composicao quimica e microestrutura;
b) Limpeza interna, uma vez que inclusbes metélicas tém grande influéncia no
desempenho das ferramentas;
c) Tratamento térmico, etapa essencial para o controle das propriedades fisicas e
mecanicas obtidas.
Enquanto os dois primeiros aspectos sdo definidos pelos processos de elaboracdo ou
fabricacdo escolhidos, o terceiro, que faz parte da etapa de fabricacdo do aco, é geralmente

realizado somente durante a fabricacéo da ferramenta.
2.2.1 Acos para trabalho a quente

Segundo Silva (2008), em geral, empregam-se para trabalho a quente, acos de média ou
alta liga, na maior parte das vezes com baixo teor de carbono (0,25%-0,60%). Para aplica¢des de
trabalho a quente é necessario que o ago apresente as seguintes propriedades:

a) Resisténcia a deformacédo na temperatura de uso;

b) Resisténcia ao impacto;

c) Resisténcia a lavagem (erosdo);

d) Resisténcia a deformacéo no tratamento térmico;

e) Usinabilidade;

f) Resisténcia a trincas a quente.

Dentre os subgrupos da série H, 0s acos ligados com cromo tais como H11, H12 e H13,
sdo mais comerciais e foram desenvolvidos para a fundicdo de aluminio sob pressdo (inje¢éo).
Uma de suas aplicagdes tipicas é em matrizes para a extrusdo a quente. A Tabela 3 apresenta a

composi¢do quimica do ago do tipo H13.

Tabela 3 - Composicao quimica do aco AISI/SAE H13.

Elemento C Si Mn Cr Mo Vv Ni
Faixa de 0,32- 0,80- 0,20- 4,75- 1,10- 0,80- 0,30
teor (%) 0,45 1,20 0,50 5,50 1,75 1,20 (max.)

Fonte: ASM (2005).

O processamento de ago H13 comum envolve as seguintes etapas (SILVA, 2008):
a) Recozimento;
b) Témpera, realizada em temperaturas por volta de 1020 °C para adquirir dureza;

c) Revenimentos mdaltiplos (duplos ou triplos), que € o reaquecimento das pecas
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temperadas em temperaturas em torno de 600°C para aliviar tensdes e acertar a dureza;

d) Nitretagéo.

Todo o tratamento térmico deve ser realizado a uma temperatura alta o suficiente para
garantir a estabilidade estrutural do aco a temperatura de nitretacdo. Sendo assim, a temperatura
minima do revenimento esta, geralmente, 30°C acima da temperatura maxima a ser usada na
nitretacdo (ASM, 1991).

2.2.2 Nitretacdo

A nitretacdo consiste em um tratamento termoquimico no qual, através da introducao de
nitrogénio na superficie do aco, obtém-se uma camada de natureza cerdmica, buscando-se o
aumento da resisténcia do aco contra desgaste, fadiga, corrosao e calor, caracteristicas estas que
sdo fundamentais para a aplicacdo em matrizes para a extrusdo de aluminio a quente (ABAL,
2014; ASM, 1991).

Este tratamento pode ser conduzido de trés formas diferentes, sendo elas (ABAL, 2014;
ASM, 1991):

a) Nitretacdo liquida, banho de sais fundidos em temperatura entre 500-570 °C,

b) Nitretagdo gasosa, atmosfera gasosa em temperatura entre 520-570°C e

c) Nitretacdo a plasma ou idnica, plasma em temperatura entre 380-570°C.

A selecdo do processo mais adequado deve ser feito de modo a adequar as caracteristicas
particulares de cada processo as necessidades especificas de cada ferramenta. A nitretacdo gasosa
é a convencionalmente utilizada para a fabricacdo de ferramentas de extrusdo e sera abordada a

sequir.

2.2.2.1 Nitretagéo gasosa

A nitretagdo a gas, amplamente difundida nas inddstrias nacionais, consiste em se
submeter o metal ao contato com um gas nitrogenado, normalmente amdnia a temperaturas entre
500°C e 565°C, para que o elemento se difunda na matriz (SILVA, 2008; GOBBI, 2009). Os
equipamentos para a realizacdo da nitretagdo gasosa consistem em, basicamente, fornos de
aquecimento elétrico do tipo poco ou cdmara alimentados com gas aménia, com ventiladores
internos para homogeneizacdo da atmosfera do forno (GOBBI, 2009). A Figura 7 representa o

processo de nitretagdo gasosa.
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Figura 7 — Nitretacdo gasosa e a) esquema da dissociacao da amonia e b) representacao
esquematica do forno de nitretacdo a gés.
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Fonte: adaptado de Thelning (1975) e Gobbi (2009).

2.2.2.2 Estrutura e formacéo da camada nitretada

Para um melhor entendimento da estrutura e formacdo da camada nitretada durante o
processo de nitretacdo gasosa, € necessario examinar o diagrama de fases Fe-N, apresentado na
Figura 8. Um diagrama de fases representa as relacdes entre a temperatura, as composicoes e as
quantidades de cada fase em condi¢bes de equilibrio. A temperatura € plotada ao longo da
ordenada e a abscissa representa a composicao da liga em porcentagem de peso (escala inferior)
e em porcentagem atémica (escala superior) (CALLISTER, 2000).

A relacdo entre o nitrogénio fornecido e a demanda de nitrogénio no processo de nitretacédo
sdo os fatores que definem tanto a formacdo quanto o crescimento da camada nitretada. O
fornecimento do nitrogénio esté relacionado a composicdo da atmosfera de nitretacdo, enquanto
a demanda de nitrogénio relaciona-se ao processo de difuséo.

A dada temperatura, existe certa capacidade do substrato (ago) absorver os dtomos de
nitrogénio. Se a quantidade de atomos produzidos pela atmosfera de nitretacdo é inferior a essa
capacidade, forma-se uma solucdo solida de nitrogénio no substrato e precipitados coerentes é
formada - a zona de difusdo. Todavia, se a disponibilidade de nitrogénio é superior a essa
capacidade, ocorre a nucleagéo e o crescimento de nitretos de ferro ou de elementos de liga

presentes no substrato, formando-se a zona de compostos ou camada branca (GOBBI, 2009).
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Figura 8 — Diagrama de fases do sistema Fe-N.
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Fonte: Silva (2006).

As temperaturas normalmente utilizadas na nitretacdo (400-590°C), o nitrogénio se
dissolve no ferro a até 0,1% em peso. Ultrapassada essa porcentagem, formam-se os nitretos v,
de composicao FesN e estaveis abaixo de 680°C. Acima da concentracdo de 6% de nitrogénio em
peso, os nitretos Y comegam a se transformar em &, de composigdo estequiométrica FexN (2 < x
<3,2). Acima de 11,5%, os nitretos & formados sao os de composigao FeoN. S&o estes que formam
a camada branca (GOBBI, 2009). Este é um exemplo, mas ha também a formacéo de nitretos dos
elementos de liga.

Sendo assim, a camada nitretada pode ser dividida em duas regides: camada branca ou
camada de compostos (compound zone, white layer) e camada ou zona de difusao (diffusion zone,
diffusion layer) (GOMES, 2018; GOBBI, 2009). As Figuras 9 e 10 apresentam um esquema
destas camadas e seu perfil de microdureza, respectivamente.

A camada mais superficial, a camada branca, é constituida por nitretos de diferentes
estruturas. Pode ser monoféasica (y FesN ou & Feo3N) ou polifésica (y FesN, € Feo-3N e nitretos de
elementos de liga). Possui natureza ceramica e confere baixo coeficiente de atrito em contato, por
exemplo, com uma superficie metalica (GOMES, 2018; GOBBI, 2009). A camada de difusdo é
aquela na qual ocorre uma queda gradual do teor de nitrogénio, havendo um gradiente de dureza.
Esta camada é importante por dar sustentacdo mecénica a camada branca (GOMES, 2018;
GOBBI, 2009).
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Figura 9 - Secdo transversal da regido nitretada de uma amostra apresentando a camada de
compostos e a camada de difusdo em a) micrografia e b) esquematizacéo.
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Figura 10 - Perfil de microdureza da camada nitretada.
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2.3  Caracterizacéo do ago

A caracterizacdo de materiais descreve a combinacdo de caracteristicas de composicéo,
estrutura e propriedades de um material que sdo importantes para uma preparagéo especifica, um
estudo de propriedades ou aplicacdo (ASM, 1986). Neste trabalho, serdo utilizadas as seguintes
técnicas de caracterizagdo: analise metalogréfica para observacdo da microestrutura do ago e da
camada nitretada e analise do perfil de microdureza para avaliacdo de propriedade mecénica,

ambas descritas a seguir.
2.3.1 Analise metalografica
A metalografia é o estudo da morfologia e estrutura dos metais. O exame metalogréafico

apresenta uma importancia imensa no ramo da metalurgia, uma vez que um ensaio simples pode

fornecer uma série de informacbes importantes sobre as caracteristicas, a estrutura e o
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processamento de determinada peca, inclusive a determinacédo das causas de fraturas, desgastes
prematuros e outros tipos de falhas (SILVA, 2008).

Em um exame metalografico, sdo realizadas, basicamente, observacdes de dois tipos:
macroscopia/macrografia e microscopia/micrografia (QUALITECR, 2013). Nos exames
macrograficos a analise é feita a olho nu, lupa ou com utilizacdo de microscépios com aumento
que podem variar de 5 a 64 vezes. J& nos exames microgréficos, de interesse neste trabalho, a
andlise € realizada em microscopios com aumentos de 50, 100, 200, 500, 1000, 1500 e até 2500

vezes, conhecidos como microscopios metalograficos ou metallrgicos.

2.3.1.1 Técnica microgréfica

A importancia deste exame decorre do fato de as propriedades mecanicas de um metal
dependerem ndo s6 da sua composicdo quimica, como também da sua microestrutura. Um mesmo
aco pode apresentar diferentes propriedades (mole, duro, durissimo, quebradico, elastico, tenaz,
etc.) de acordo com trabalhos mecanicos ou tratamentos térmicos adequados aos quais tenha sido
submetido. Especialmente para a técnica microgréafica, a preparacdo metalografica tem grande
importancia na qualidade de uma andlise. As fases de um ensaio micrografico serdo abordadas a
sequir (COLPAERT, 2008):

a) Escolha e localizacdo da secdo a ser observada;

Se o aspecto do material for homogéneo, a localizacdo do corpo de micrografia é, em geral,
indiferente; entretanto, se deseja-se um exame detalhado de anomalias e heterogeneidades, pode-
se localizar corpos de prova em varios pontos. A escolha de um corpo de prova localizado na parte
externa da peca s6 é admitido quando se deseja analisar trincas na superficie ou o estado da
superficie em si. Este procedimento nunca permite tirar conclusdes sobre o material da peca pois
a superficie pode estar comprometida.

b) Preparacdo da amostra para obtencdo de uma superficie plana e polida;

O plano de interesse da amostra deve ser preparado antes da sua observagao microgréafica,
0 que inclui o corte, embutimento, lixamento e polimento (COLPAERT, 2008).

Primeiramente, a amostra deve ser cortada de forma a ndo sofrer alteracGes pelo método
de corte. Por esse motivo, utilizam-se métodos a frio, em geral serras, para o corte primario, ou
seja, para se separar a por¢do aproximada que serd analisada. Na sequéncia, usa-se um
equipamento denominado "Cut-Off" que faz um corte mais preciso, utilizando-se de um fino disco
abrasivo e farta refrigeracéo, a fim de ndo provocar alteracGes por calor na amostra.

Em seguida, o0 embutimento metalogréafico é de grande importancia um vez que facilita o
manuseio de pecas pequenas, evita que amostras com arestas rasguem a lixa ou o pano de

polimento e evita o abaulamento durante o polimento. Existem dois tipos de embutimento: no
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embutimento a quente a amostra é embutida em materiais termoplasticos (como baquelite) por
meio de prensas, utilizando-se pressdo e aquecimento para efetuar a polimerizacdo; no
embutimento a frio, se usam resinas sintéticas de polimerizacao rapida. Esta etapa é dispensavel
caso o corpo de prova possua dimensdes da superficie a analisar suficientemente grandes
(ROHDE, 2010).

A etapa de lixamento tem por objetivo eliminar riscos e marcas mais profundas da
superficie, dando um acabamento e preparando-a para o polimento. A técnica de lixamento
manual consiste em se lixar a amostra sucessivamente com lixas de granulometria cada vez menor,
mudando-se de direcdo (90°) em cada lixa subsequente até desaparecerem os tracos da lixa
anterior. A sequéncia mais adequada de lixas para o trabalho metalografico com acos é #100,
#220, #320, #400, #600 e #1200 mesh, podendo haver variages. Todo o processo de lixamento é
feito sob refrigeracdo com agua.

Por fim, o polimento é a operacdo pos lixamento que visa um acabamento superficial
polido isento de marcas. E executado, em geral, com panos especiais, colados a pratos giratorios,
sobre os quais sdo depositadas pequenas quantidades de abrasivos, como 0s mais comumente
utilizados 6xido de aluminio (alumina) e a pasta de diamante. Durante o polimento a amostra
também é refrigerada, com a utilizacéo de alcool ou agentes refrigerantes especificos.

c) Exame microscopico das ocorréncias visiveis sem ataque;

A superficie polida é observada ao microscopio para exame de ocorréncias ja visiveis
nesse estado, como inclusdes, trincas, porosidade, dentre outras.

d) Ataque da superficie por reagente quimico adequado;

Esta etapa tem por objetivo revelar as interfaces entre os diferentes constituintes que
compdem o metal (COLPAERT, 2008). Em geral, o ataque € feito por imersdo da amostra no
reagente por curto periodo de tempo; posterior limpeza para remover o0s residuos do processo,
através da lavagem em &gua destilada, alcool ou acetona; e secagem com jato de ar quente.
Segundo Silva (2008), um dos reagentes quimicos mais usados para agos carbono é o Nital, que
consiste em uma mistura de 0,5 a 2,0% de acido nitrico em alcool etilico. Porém, hd uma enorme
variedade de reagentes quimicos para diferentes tipos de metais e situacoes.

e) Exame microscopico para observacao da textura;

O exame microscopico exige o uso de equipamentos precisos e altamente especializados,
bem como uma série de técnicas e cuidados especiais como posicionamento das amostras,
iluminacdo apropriada e técnicas fotograficas.

f) Reproducdo e conservacao do aspecto observado através de fotografias.

Os laboratorios de metalografia mais modernos contam com microscopios opticos para
realizacdo de analises, com sistemas de fotografia integrados e um sistema computadorizado de

analise de imagens.
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2.3.2 Ensaio de dureza

De acordo com Callister (2000), a dureza é a medida da resisténcia de um material a uma
deformacéo plastica localizada, por exemplo, um risco ou uma pequena impressdo. Ao longo do
tempo, variadas técnicas quantitativas foram desenvolvidas para determinacdo da dureza de
materiais, nas quais um penetrador é forcado contra a superficie do material sob condi¢des de
carga e taxa de aplicacdo controladas. O indice de dureza é, entdo, relacionado a medida da
profundidade ou do tamanho da impressdo resultante.

Os ensaios de dureza sdo realizados com maior frequéncia que os de outras propriedades
mecéanicas devido a vantagens tais como: relativo baixo custo e simplicidade, sua natureza néo-
destrutiva dos corpos de prova e a possibilidade de, em muitos casos, se estimar outras
propriedades mecanicas como limite de resisténcia e tracdo (CALLISTER, 2000). Os métodos
mais comumente utilizados para realizar medidas de dureza sdo Rockwell e Brinnel. A Figura 11

apresenta algumas técnicas para determinacdo de dureza.

Figura 11 - Técnicas de ensaio de dureza.

Forma da Impressao

Férmula para o Namero

Ensaio Penetrador Vista Lateral Vista Superior Carga de Dureza®
Brinell Esfera de ago com i R P HB = 2P
10 mm ou carbe- o 13 J{ n o aD[D - \m
to de tungsténio it d b
Microdureza  Piramide de dia- 136 —__ P At P HV = 1,854P/d}
5 —~< S V N\
Vickers mante ~ “ )
Microdureza Piramide de dia- ‘ = g o HK = 14.2P/F
Knoop mante . &
1}
Rockwell e [ Cone de diaman- P i 60 kg
Rockwell te; esferas de ago 4 ? 100 kg » Rockwell
Superficial com diametros \'\\ /,)’ 150 kg
de “—h T%c%m —_— g 4 15 kg
30 kg ¢ Rockwell
45 kg Superficial

9

-

Fonte: Callister (2000).

O ensaio Vickers se baseia na resisténcia que o material oferece a penetragdo de uma
piramide de diamante de base quadrada e angulo entre faces de 136° sob determinada carga
(FIGURA 12). O valor de dureza Vickers (HV) é o quociente da carga aplicada pela area de

impressao resultante no corpo ensaiado.
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Figura 12 — Técnica de ensaio de dureza Vickers.

posic3o de

Fonte: DEMEC (2006).

Para aplicacdes especificas - principalmente superficies tratadas, determinacdo da dureza
de microconstituintes individuais, regides pequenas e especificas do corpo de prova - utiliza-se o
ensaio de microdureza Vickers, que envolve o0 mesmo procedimento do ensaio Vickers, porém
com cargas menores que 1 kgf. A impressao produzida € microscopica e 0 ensaio por vezes requer
a preparacao cuidadosa da superficie para uma impressdo bem definida que possa ser medida com
precisdo (DEMEC, 2006).

Pensando nas suas vantagens, o ensaio Vickers fornece uma escala continua de dureza,
medindo todas as gamas de valores numa Unica escala. Além disso, as impressdes sdo
extremamente pequenas e ndo inutilizam as pecas, na maioria dos casos,; seu penetrador de
diamante é praticamente indeformavel e aplica-se a materiais de qualquer espessura e também
para medir durezas superficiais.

Por outro lado, devem-se tomar cuidados especiais para evitar erros de medida ou de
aplicacdo de carga, que alteram muito os valores reais de dureza. A preparagdo do corpo de prova
para microdureza deve ser feita, obrigatoriamente, por metalografia, utilizando-se, de preferéncia,
o0 polimento eletrolitico, para evitar o encruamento superficial. Quando se usam cargas menores
do que 300 gf, pode haver recuperacéo elastica, dificultando a medida das diagonais. Por fim, a
maquina de dureza Vickers requer afericdo constante, pois qualquer erro na velocidade de
aplicacdo da carga traz grandes diferencas nos valores de dureza (DEMEC, 2006).

Deve-se ter cuidado com a conversdo de dureza de uma escala para outra devido as
diferengas experimentais entre as varias técnicas. Os dados de conversdo sdo determinados

experimentalmente e os mais confiaveis séo os existentes para os agos (CALLISTER, 2000).
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3 METODOLOGIA

A seguir serdo descritos os metodos utilizados para a confec¢do das amostras, na realizacéo

dos experimentos e na caracterizacao.

3.1  Confeccéo dos corpos de prova

Confeccionaram-se corpos de prova sob as mesmas condicdes de composicao e
propriedades daquelas utilizadas nas ferramentas de extrusdo, com o auxilio da Ferramentaria do
Departamento de Extrusdo da Companhia Brasileira de Aluminio (CBA).

Para isso, cortaram-se vinte corpos de prova de dimensdes 32 x 10 x 10 mm a partir do
interior de uma matriz sucatada do aco VH13ISO, adquirido do fornecedor Villares Metals.

As amostras foram numeradas de 1 a 20. As amostras de 4 a 20 foram enviadas para o
processo de nitretagdo gasosa no prestador de servicos Combustol e mantiveram-se as amostras

de 1 a 3 sem nitretacéo.

3.2  Experimentos de simulagdo dos ciclos das ferramentas

Nesta etapa utilizaram-se oito das vinte amostras confeccionadas. A Tabela 4 apresenta
uma identificacdo dos corpos de prova e os testes realizados em cada um. As colunas, da esquerda
para a direita, apresentam: o nimero inscrito no corpo de prova; a designacao dada; a realizacao
ou ndo da nitretacédo; a atmosfera a qual foi exposto o corpo de prova no forno e a quantidade de
horas de exposicéo. Utilizaram-se as siglas ‘ATM’ e ‘NIT’ para atmosferas de ar atmosférico e

de nitrogénio, respectivamente.

Tabela 4 — Identificacdo dos corpos de prova e respectivos testes realizados em cada um.

NUmero da , < . « Atmosfera de Horas de
Designacdo  Nitretacéo

amostra exposicdo no forno  exposicao/ciclo (h)

3 H13 Né&o - -

4 H13-NIT Sim -

5 ATM-04 Sim Ar atmosférico 4

10 ATM-08 Sim Ar atmosférico 8

8 ATM-24 Sim Ar atmosférico 24

6 NIT-04 Sim Nitrogénio 4

9 NIT-08 Sim Nitrogénio 8

7 NIT-24 Sim Nitrogénio 24

A metodologia se baseou em Castle & Avent (2004), mas viu-se a necessidade de adaptar-
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-se a dinamica de ciclos e tempos de exposicdo dos experimentos para melhor representar as
praticas de pré-aquecimento das matrizes na planta de extrusdo em questéo.

Quanto a realizagdo de quatro ciclos, essa repeticdo € importante porque, na pratica, é essa
a dindmica da utilizacdo das ferramentas na planta: a producdo de um determinado item é
programada, sua ferramenta é pré-aquecida no forno, é utilizada no processo de extrusdo, resfria
ao ar livre e é guardada apds seu servico, até que o item seja programado novamente e reinicie o
ciclo de uso da matriz.

Além disso, os tempos de 4, 8 e 24 horas de exposic¢do continua foram definidos de acordo
com aqueles que sdo realizados na pratica. Empiricamente, o tempo de 4 horas é o minimo
necessario para que a ferramenta atinja a temperatura requerida de 480°C, ou seja, € 0 tempo
minimo (e melhor cenario) pelo qual uma ferramenta permanece nos fornos de pré-aquecimento.
No outro extremo, o sistema de controle dos fornos possui um sistema que bloqueia a permanéncia
das matrizes em seu interior por periodos superiores a 24 horas, que seria 0 tempo maximo
permitido e, logo, o pior cenario. J& o tempo de 8 horas, além de ser um tempo intermediério,
também foi citado algumas vezes em estudos experimentais como sendo uma fronteira se tratando
de danos na camada nitretada.

Simultaneamente, colocaram-se duas amostras no forno de ferramentas da marca OMAV
(FIGURA 13) a 480°C: a primeira na gaveta 1, com alimentagcdo de nitrogénio e a segunda na
gaveta 2, sem alimentacdo de nitrogénio. Retiraram-se ambas as amostras ap6s o periodo de
quatro horas e deixaram-nas sobre uma bancada para resfriarem ao ar livre. Ap6s o periodo de
uma hora, tempo suficiente para resfriamento completo, colocaram-se as mesmas novamente nos
fornos e repetiu-se o procedimento trés vezes, totalizando quatro ciclos.

Repetiu-se o0 procedimento com novas amostras, variando-se somente o periodo de

permanéncia das amostras nos fornos para 8 e 24 horas.

Figura 13 - Fornos de ferramenta de maultiplos compartimentos da planta industrial do
Departamento de Extruséo.




32

3.3  Caracterizagdo

A caracterizagdo das amostras através das analises metalografica e de dureza foram
realizadas no Laboratorio de Metalografia da CBA, conforme procedimento padrao do laboratorio
baseados nas normas ABNT NBR 13284. Adicionalmente, enviou-se uma amostra de agco H13
ndo-nitretado ao laboratério da Geréncia de Fundicdo da CBA para realizacdo da anélise de

composi¢do quimica através da técnica de emisséo oOptica.

3.3.1 Preparacdo metalografica

Apb6s a realizagdo dos experimentos nos fornos, as amostras foram enviadas a
Ferramentaria e recortadas pelo processo de eletroerosdo em trés partes (FIGURA 14): duas
fracdes com dimensdes de 10 x 10 x 5 mm, destinadas a analise micrografica e ensaio de
microdureza e a fracdo restante, para arquivo e analise visual.

Realizou-se um embutimento das amostras longitudinalmente, de modo a visualizar-se a
secdo transversal da camada nitretada, em resina fendélica (baquelite), a quente, utilizando-se uma
embutidora metalografica da marca Buehler SimpliMet XPS1 Mounting System.

Desbastaram-se as faces de analise em lixadeira politriz da marca Buehler Metaserv 250
e 2000, utilizando-se lixas d’agua com granulometria sequencial de #220, #320, #800 e #1200
mesh.

O polimento manual das amostras com foi realizado com agente polidor a base de alumina
em pano de algoddo, seguido do polimento mecanico em silica coloidal em pano de raiom
utilizando-se o equipamento MiniMet™ 1000 Semi-Automatic Grinder-Polisher. Lavou-se o
corpo de prova com sab&o neutro e secou-se com sopro de ar comprimido.

Por fim, realizou-se o ataque quimico por imersdo da amostra, durante um periodo de
aproximadamente 20 segundos em Nital 5% e passou-se ar comprimido.

A Figura 15 apresenta os equipamentos do Laboratério de Metalografia da CBA utilizados
para a etapa de preparacdo da amostra.
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Figura 14 — Corpo de prova recortado pelo método de eletroeroséo.

Figura 15 — Equipamentos utilizados para preparacdo das amostras a) embutidora metalogréfica,
b) lixadeira, c) lixadeira, d) politrizes e €) mangueira de ar comprimido.

3.3.2 Construcao do perfil de microdureza Vickers

Utilizou-se a amostra embutida para construcdo do perfil de microdureza da camada
nitretada através do ensaio Vickers, com uso do equipamento Wilson Hardness 1202 Knoop
Vickers (FIGURA 16), com carga de 200 g por 12 segundos e espacamento de 50 um entre as
indentacGes. Realizaram-se medi¢des até uma profundidade de aproximadamente 500 pm
(suficiente para garantir o fim da camada nitretada) e, apés esta, as medicOes foram feitas a uma
distancia de 6000 um da superficie, para obter-se a microdureza do substrato. Para a obtencdo da

dureza da amostra ndo-nitretada, mediu-se a microdureza da matriz em triplicata.
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Figura 16 — Microdurdémetro utilizado.

3.3.3 Analises metalograficas

A técnica de microscopia Otica foi utilizada para obtencdo da microestrutura da camada
nitretada. Utilizou-se o microscépio metaltrgico Olympus BX51M integrado a um sistema
computadorizado de andlise de imagem (FIGURA 17).

Figura 17 - Microscopio integrado a um sistema computadorizado de anélise de imagens.
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES

Seguem os resultados e discussOes referentes a todas as etapas da metodologia, desde o
processo de confeccdo dos corpos de prova, 0s experimentos realizados nos fornos de ferramentas,
a preparacdo metalografica, o ensaio de microdureza Vickers, a caracterizacdo do aco H13, da
camada nitretada e analise dos efeitos do tempo de exposi¢do nos fornos e o uso da atmosfera
protetora de nitrogénio.

4.1  Confeccéo dos corpos de prova

A Figura 18 apresenta os corpos de prova de aco H13 confeccionados apds as etapas de

(a) recorte do aco de ferramenta sucatada e (b) nitretacdo gasosa.

Figura 18 - Corpos de prova confeccionados pela Ferramentaria a) antes e b) ap6s o processo de
nitretacdo.

Nitretagao

Na Figura 18 pode-se observar o aspecto acinzentado bem escuro que o0 a¢o adquiriu apos
0 processo de nitretagdo. E sabido que apds a nitretacio o aco comumente adquire um aspecto
acinzentado devido a natureza ceramica da camada nitretada. Segundo ASM (1991), esse aspecto
mais escuro e efeito de descoloracdo das pecas podem ser consequéncia de uma inadequada

preparacdo prévia da superficie das pecas, isto €, a presenca de gorduras e outras impurezas.
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Utilizar-se uma peca de ferramenta sucatada implica que este aco ja pode ter sido
submetido a inimeros ciclos de exposi¢do a temperatura, bem como a processos de renitretacéo
ao longo da sua vida util. A situacdo ideal seria a de usar uma peca de a¢o nova para ser mais fiel
ao processo de fabricacdo da ferramenta, mas ndo mostrou-se viavel pelo fato das novas
ferramentas serem solicitadas sob encomenda. Ao decidir-se por utilizar o aco de uma ferramenta
sucatada, removendo-se a camada superficial nitretada e utilizando-se a parte interna, matriz de
aco H13, assumiu-se que as propriedades quimicas e mecénicas do ago original ndo sofreram

alteracdes causadas pela sua prévia utilizagéo.
4.2  Preparacdo metalogréafica

A Figura 19 apresenta as etapas de preparacao de uma amostra para analise metalografica.
Tem-se a amostra confeccionada assim que realizou-se teste no forno (FIGURA 19 (a)), em
seguida, as porcGes recortadas pelo método de eletroerosdo (FIGURA 19 (b)), a amostra ja
embutida em baquelite ap6s etapas de lixamento e polimento (FIGURA 19 (c)) e, por fim, ap6s o
ataque quimico (FIGURA 19 (d)). E possivel observar a diferenca de aspecto das amostras antes
e apds sofrerem o ataque quimico. A Figura 19 (c) apresenta um aspecto espelhado e a Figura 19
(d), um aspecto de desgaste. Isto acontece porque o reagente corrdi as fases ou microestruturas do
material, produzindo diferencas de altura em relacéo a superficie e a perda do aspecto espelhado
obtido nas etapas anteriores (SILVA, 2006).

Figura 19 — Amostra de aco H13 a) antes da preparacdo, b) ap6s corte, ) apds lixamento e
polimento e d) apds ataque quimico.

b) c) d)

4.3 Ensaio de microdureza Vickers

a)

A Figura 20 apresenta, como exemplo, a micrografia da camada nitretada de amostra ap6s

0 ensaio de microdureza Vickers.
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Figura 20 — Micrografia da camada nitretada da amostra apds o0 ensaio de microdureza Vickers.

* S 50 um

Nota-se que o tamanho das impressdes resultantes das indenta¢fes aumenta em direcdo a
matriz do aco, indicando uma diminuicdo gradativa da dureza ao longo da camada. Isso permite
visualizar o conceito de resisténcia do material a uma deformacéo plastica localizada — ou seja,
quanto maior a impressdo, mais ductil é a regido.

Uma dificuldade ja reportada em outros estudos foi a de se medir a dureza superficial na
camada branca. Uma vez que essa camada é extremamente fina (na ordem de 10 um) e a regido
possui alta dureza, as indentacGes se mostraram imperfeitas e ndo houve precisdo do método.
Portanto, o perfil de microdureza foi construido a partir de medi¢cdes realizadas a uma
profundidade de 30 pm, que foi o mais proximo da superficie onde conseguiu-se realizar a medida
com boa precisdo. Isto pode ser observado na micrografia, em que ha uma impressao imperfeita
sobre a camada branca (detalhe 1) e a seguinte ja apresentou uma morfologia mais definida
(detalhe 2).

Durante as medicdes, notou-se também uma variacdo consideravel dos valores de
microdureza em um mesmo nivel de profundidade. Uma das vantagens do método de microdureza
Vickers é a medicdo de microconstituintes individuais devido a indentagBGes extremamente
pequenas e precisdo do método. Entretanto, uma vez que a camada nitretada € composta por
diferentes nitretos de ferro e de elementos de liga, pode haver essa variacdo de microdureza local

se a indentagdo ocorre em cima de um microconstituinte especifico (DEMEC, 2006).

4.4  Caracterizacdo das amostras

Seguem resultados das caracterizagdes das diferentes amostras.
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4.4.1 Caracterizacdo do aco H13

A Tabela 5 apresenta as especificacdes das normas AISI/SAE de composi¢do quimica e
dureza do aco H13, as especificacOes apresentadas pelo fornecedor (VH13ISO) e os resultados

das analises da amostra H13.

Tabela 5 - Composi¢do quimica (em peso) e dureza da amostra H13.

. AISI/SAE Amostra
Propriedade H13 VH13ISO H13
C (%) 0,32-0,45 0,40 0,407
Mn (%) 0,20-0,50 0,35 0,251
Si (%) 0,80-1,20 1,00 0,762
Cr (%) 4,75-5,50 5,20 5,180
Ni (%) 0,30 (méax.) - 0,000
Mo (%) 1,10-1,75 1,50 1,363
W (%) - - 0,000
V (%) 0,80-1,20 0,90 0,838
Co (%) - - -
S (%) - - 0,004
P (%) - - 0,017
Cu (%) - - 0,000
Ti (%) - - 0,000
Dureza
superficial (HV)  392-594 392-543 459 + 17
Dureza (HRC) 40-55 40-52 46

Da andlise dos resultados da composi¢do quimica, observa-se que, a maioria dos elementos
de liga estdo dentro das especifica¢bes, com excec¢do do teor de silicio, que encontra-se abaixo do
especificado. Entretanto, de acordo com a literatura este elemento ndo possui influéncia direta no
processo de nitretacdo (OTTANI, 2018). Além disso, enxofre e fésforo sdo elementos residuais
inerentes ao processo de fabricacdo do aco e seus teores encontrados (0,02%) estdo dentro do
considerado aceitavel para o ago H13.

Por fim, a dureza obtida também est& dentro da especificacdo nas normas e catalogo do

fabricante. A dureza HRC foi obtida através de converséo, a titulo de comparacao.

4.4.2 Caracterizagdo da camada nitretada

As Figuras 21 e 22 apresentam as micrografias obtidas da analise da amostra H13-NIT e
a Tabela 6 os valores da profundidade da camada nitretada e espessura da camada branca medidas
através do método de analise de imagens. Nesta Gltima, ‘camada nitretada completa’ se refere a
soma das regides da camada branca e camada de difuséo.
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Vale ressaltar que o intuito das analises microgréaficas se limitou a identificar alguns
aspectos morfologicos bésicos das diferentes regides da camada nitretada. A analise mais
aprofundada da microestrutura, identificacdo das fases e correta interpretacdo das texturas que
ocorrem nos metais sdo complexas e requerem larga capacitacdo técnica e experiéncia do

metaldgrafo, fugindo do escopo deste trabalho.

Figura 21 - Micrografias da camada nitretada a um aumento de 100x, com detalhe para as regides
da camada nitretada da amostra H13-NIT.

Substrato

S o

100 yum

100 ym

Figura 22 - Micrografias da camada nitretada da amostra H13-NIT a um aumento de (a) 50x e (b)
1000x, com detalhe para a profundidade da camada nitretada e espessura da camada
branca.
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Tabela 6 - Profundidade da camada nitretada e espessura da camada branca da amostra H13-NIT.

Regiéo Profundidade (um) Desvio Padrdo (um)
Camada nitretada completa 422,25 11,39
Camada branca 7,06 3,99

Na Figura 21 identifica-se as regifes da camada nitretada: de cima para baixo, tem-se a
camada branca ou de compostos, a camada de difusdo que se observa uma regido mais escura e
por fim, a regido do substrato, 0 aco H13. Na Figura 22 (b) percebe-se a irregularidade da camada
branca obtida, mostrando regides com espessuras que variam de 2 a 10 um. A qualidade e
uniformidade da camada de compostos dependem diretamente da preparacdo da superficie das
pecas antes de serem submetidas ao processo de nitretacdo (ASM, 1991). Assim como o aspecto
escuro da amostra, esta irregularidade indica que este requisito pode nédo ter sido cumprido
adequadamente.

A Tabela 7 apresenta os resultados de microdureza Vickers em fungédo da profundidade da
camada nitretada da amostra H13-NIT. A Figura 23 apresenta o perfil de dureza. De modo a
facilitar a visualizacdo, na Figura 23 esta indicado o patamar de dureza medido inicialmente no
aco H13 (Tabela 5).

Tabela 7 — Perfil de microdureza Vickers da camada nitretada na amostra H13-NIT.

Distancia da superficie Microdureza
(1 pum) (0,1 HV)
0 -

30 817,1
80 812,5
130 755,6
180 719,4
230 673,6
280 632,2
330 502,2
380 497,6
430 469,9
480 4492

6150 428,8
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Figura 23 - Perfil de microdureza Vickers da amostra H13-NIT.
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Considerando-se as dimens@es das regides obtidas nas micrografias e o perfil tedrico de
microdureza (FIGURA 10), esperava-se um perfil de dureza que partisse da dureza méaxima até a
faixa de 10 um (camada branca) e que a partir dai até a profundidade de 422 um (ao longo da
zona de difusdo) houvesse uma queda gradual da dureza atingindo-se finalmente o patamar de
dureza do substrato.

N&o foi possivel medir o valor maximo de dureza obtido na camada branca, considerando
que a faixa de espessura da camada branca esta na faixa de 10 um e o primeiro ponto medido foi
de 30 um, ja na zona de difusdo. Todavia, o restante da curva segue o comportamento esperado,
com um gradiente de dureza gue se estende ao longo da profundidade esperada atingindo a dureza

do aco H13 e indicando o fim da camada nitretada.

4.4.3 Efeito de diferentes tempos de exposi¢do nos fornos

A Figura 24 apresenta as amostras ap0s a realizagao dos testes nos fornos na presenca de

nitrogénio e de ar atmosférico em diferentes tempos de exposicao.
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Figura 24 - Corpos de prova antes e ap0s de passar por quatro ciclos de 4, 8 e 24 horas nos fornos
de ferramentas na presenca de nitrogénio e de ar atmosférico.

Tanto para as amostras expostas ao ar atmosférico quanto ao nitrogénio, observa-se um

11

aspecto mais escuro apos o teste, principalmente nos pontos da inscricdo da identificacdo. Este
comportamento ja era esperado pela oxidagdo da superficie. Vale ressaltar que essa analise tem
carater qualitativo, e ndo permite tirar conclusdes finais sobre o efeito ou ndo do uso da atmosfera
inerte.

A Tabela 8 e a Figura 25 apresentam os valores de microdureza Vickers e o perfil de
microdureza para as amostras submetidas ao aquecimento com e sem nitrogénio em diferentes

tempos.

Tabela 8 - Perfil de microdureza para amostras submetidas aos ciclos térmicos na presenca de ar
atmosférico e de nitrogénio por diferentes tempos.

Microdureza Vickers (+ 0,1 HV)

Distancia da
superficie H13-NIT ATM-04 ATM-08 NIT-04 NIT-08 NIT-24
(£1um)
O - - - - - -

30 817,1 874,4 758,0 801,2 866,0 8327
80 812,5 829,1 789,4 869,6 823,3 791,6
130 755,6 728,4 765,9 8034 768,0 7729
180 719,4 776,5 780,8 768,7 7150 641,2
230 673,6 763,4 735,2 7005 676,0 580,6
280 632,2 687,8 707,9 652,8 6832 521,6
330 502,2 662,2 653,4 600,4 567,5 4754
380 497,6 628,9 543,6 563,5 519,7 4647
430 469,9 579,8 541,5 562,8 462,3 446,1
480 449,2 600,1 479,7 548,2 461,1  448,7

6150 428,8 610,8 428,2 5451 427,0 4450




43

Figura 25 - Perfil de microdureza ao longo da profundidade das amostras submetidas aos ciclos
térmicos de 4, 8 e 24 horas na presenca de a) nitrogénio e b) ar atmosférico.
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Para andlise do efeito do tempo dos ciclos de exposi¢ao nos fornos, fixaram-se as amostras
testadas sob atmosfera de nitrogénio (FIGURA 25 (a)).

Observa-se na Tabela 8 que, de maneira geral, para uma dada profundidade da camada
nitretada, as amostras submetidas a ciclos de 4 e 8 horas possuem maior valor de microdureza que

aquela que permaneceu por ciclos de 24 horas. Além disso, observa-se na Figura 25 a) que para o
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ciclo de 24 horas, a dureza apresenta uma queda mais acentuada, atingindo o patamar da dureza
do substrato a uma profundidade menor. Segundo Castle & Avent (2004), este comportamento é
atribuido a difusdo do nitrogénio para o interior da peca, que é facilitada pela temperatura e o
tempo prolongado de exposicéo. De fato, o perfil de dureza da camada esta diretamente ligado ao
gradiente de concentracao do nitrogénio. Uma difusdo adicional desse elemento implica em uma
menor concentragao local desse elemento e, consequentemente, uma menor dureza.

Este resultado vai de encontro com o conhecimento empirico da industria de que até 8
horas ferramentas podem ser mantidas expostas a altas temperaturas sem grandes efeitos e, que
tempos de exposicdo superiores a esse resultariam em danos maiores a camada nitretada. A
relevancia dessa descoberta para a planta de extrusao é a identificacdo da necessidade de diminuir
o0 tempo de permanéncia das ferramentas expostas a altas temperaturas nos fornos. Uma sugestéo
seria a implementacdo de um sistema de controle para monitoramento do tempo de permanéncia
das ferramentas nos fornos.

A mesma anélise ndo pdde ser feita para as amostras submetidas ao testes sob ar
atmosférico (FIGURA 25 (b)). O comportamento das curvas para os ciclos de 4 e 8 horas (curvas
ATM-04 e ATM-08) é o mesmo observado anteriormente para 0s experimentos com uso do
nitrogénio. Observa-se, também, uma queda brusca do valor de microdureza para ciclos de 24
horas (curva ATM-24). No entanto, através da comparacdo das micrografias das camadas
nitretadas das amostras ATM-04, ATM-08 e ATM-24 notou-se que a espessura desta Ultima foi
de 92 um, ao passo que todas as demais estiveram na faixa dos 400 um. Supde-se que tenha
havido alguma falha no processo de nitretacdo ou algum outro fator que nao se pdde identificar.
Portanto, optou-se por ndo comparar os perfis entre si e nem atribuir a queda de propriedades da
amostra ATM-24 a um tempo maior de exposic¢ao, quando na verdade a sua camada nitretada néo
possui as mesmas caracteristicas das demais.

O uso de atmosfera de gas protetora durante o aquecimento de ferramentas possui a
finalidade de reduzir ou prevenir a oxidagédo superficial da ferramenta. Experimentalmente, esse
efeito poderia ser avaliado diretamente através da medicdo das espessuras da camada de 6xido ou
indiretamente da comparacdo das durezas superficiais de corpos de prova submetidos ou néo a
essa atmosfera. Neste trabalho foi proposta a segunda opg¢do, mas como houve a limitagdo de

medicao da dureza superficial, ndo foi possivel realizar esta analise.
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5 CONSIDERACOES FINAIS

Este trabalho estd repleto de pontos de melhoria que podem ter influenciado nos
resultados. O fato de o trabalho ter sido conduzido na inddstria com certeza apresentou desafios
diferentes daqueles vivenciados anteriormente no meio académico, mas certamente também
estimulou a capacidade criativa e critica e deixou uma série de li¢cbes aprendidas. Além disso, 0
fato de ser um tema absolutamente vasto como o0 ago, no qual o curso de engenharia quimica tem
pouquissimo enfoque, também foi um grande desafio.

Dado o exposto, as sugestdes de melhoria e de trabalhos futuros sdo a de se realizar todo
0 experimento novamente em melhores condicdes, das licdes aprendidas neste trabalho:

a) Garantia de maior fidelidade do processo de confecgdo das amostras: utilizar uma peca
de aco novo, adicionar as etapas de acabamento superficial apds o recorte por
eletroerosdo e antes do processo de nitretacao;

b) Medicdo a dureza superficial e/ou a espessura da camada de oxidacdo na superficie
da camada nitretada, para uma discussdo mais rica e permitir a avaliagdo do uso da
atmosfera protetora de nitrogénio;

c) Realizacdo de testes com tempos intermediarios entre 8 e 24 horas.

Pensando na relevancia deste estudo para a planta industrial, a descoberta de danos a
camada nitretada s é relevante quando se traduz em nimeros: maiores gastos com renitretacéo e
fabricacdo de novas ferramentas, além de descarte de produtos por problemas na qualidade. Sendo
assim, um ponto de partida seria correlacionar-se dados do tempo de permanéncia das ferramentas
nos fornos, vida util de ferramentas e indice de ocorréncia de defeitos de acabamento. Isto

permitiria avaliar, na pratica, a consisténcia e rentabilidade de futuras aces.
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6 CONCLUSOES

O presente trabalho possibilitou avaliar o efeito de ciclos térmicos nas propriedades da
camada nitretada de ferramentas de extrusao de aluminio em fornos de pré-aguecimento.

A composicdo quimica e dureza iniciais do aco foram avaliadas e os valores medidos se
mostraram dentro das faixas especificadas, com excecdo do teor de silicio (0,04% abaixo do
especificado).

Da analise da micrografia da amostra nitretada, identificaram-se todas as regifes da
camada previstas na teoria. A profundidade da regido nitretada e da camada branca foram de
422,25 11,39 ym 7,06 £ 3,99 pm, respectivamente, com perfil de microdureza decaindo
gradualmente ao longo da zona de difusdo até a dureza do substrato.

Da andlise do efeito do tempo de exposicdo nos fornos de ferramentas, as amostras de ago
submetidas a ciclos de 24 horas nos fornos mostraram um aspecto mais escurecido, indicando
uma maior oxidagéo superficial, e com valores de microdureza menores que aquelas amostras
submetidas a ciclos de 4 e 8 horas.

Foi possivel verificar que a dureza da camada nitretada é reduzida quando as ferramentas
sdo deixadas nos fornos por tempos superiores a 8 horas, identificando-se a necessidade de se
reduzir esse tempo de permanéncia das ferramentas a altas temperatura nos fornos.

Né&o foi possivel realizar uma comparacdo do uso ou ndo de nitrogénio como atmosfera
protetora devido a impossibilidade de se medir a dureza superficial da camada nitretada.

Dado o objetivo do Trabalho de Conclusdo de Curso, elaborou-se um trabalho que
certamente integrou e aprofundou conhecimentos tedricos e praticos adquiridos ao longo do curso,
e desenvolveram-se diversas competéncias e habilidades necessarias para o exercicio da profissao
de engenheiro quimico.
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