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Resumo. Visando um aumento na vida til das ferramentas de corte, neste trabalho avaliamos o efeito da variacdo da
espessura de revestimentos de carboneto de vanadio. O endurecimento superficial € feito por meio da termodifuséo de
carboneto de vanadio sobre em substratos de aco AlISI O1. Esta camada tem a capacidade de melhorar algumas das
propriedades mecanicas do substrato utilizado. Pouco se sabe sobre o comportamento da camada quando se diz respeito
a diferentes espessuras. As variagdes de espessura foram promovidas a partir de diferentes tempos adotados para a
vanadizacdo de cada amostra. A resisténcia mecénica superficial do aco revestido foi avaliada através do método de
indentacao utilizando equipamento de medic&o de dureza Rockwell.

Palavras chave: Carboneto de Vanadio. Termodifusdo. Revestimentos Superficiais. Resisténcia Mecanica.
1. INTRODUCAO

A grande maioria das ferramentas de aco utilizadas em processos de corte e conformacao é tratada termicamente, para
que sua vida util possa ser estendida. Este processo possibilita ganhos em diversas propriedades mecanicas das
ferramentas, como dureza e resisténcia mecénica. Com a alta demanda de mercado e os elevados custos de fabricacdo e
manutencdo agregados, o meio industrial necessita cada vez mais de melhorias em sua ferramentaria. A partir desta
necessidade, diversas pesquisas tém sido realizadas na busca de meios mais eficientes de elevar as propriedades das
ferramentas de aco com revestimentos superficiais, dentre eles o processo de termodifusdo reativa de carboneto de vanédio
(VC) que serd nosso objeto de estudo.

O processo de termodifusdo reativa de carboneto de vanadio (VCTD) utiliza um banho de sal, composto por bdrax
(Na2B407.10H;0), por pentdxido de vanadio (V20s) e por carboneto de boro (B4C), em proporcdes tipicas de 68%, 24%
e 8% ou de 75%, 20% e 5% respectivamente (Damm, 2018). A massa total de sal utilizada varia com o volume que o
cadinho de termodifusdo pode comportar e as com dimensdes do substrato a ser termodifundido. Outro fator importante
€ o tempo de processo, que afeta diretamente a espessura da camada de VC.

O revestimento de VC altera as propriedades mecanicas na superficie do ago, promovendo aumento na dureza e na
resisténcia ao desgaste. Os revestimentos termodifundidos de VC tém sido objeto de estudo de grupos de pesquisa do
INPE (DIMARE) e da UESC (NANOCOMP), com resultados que o indicam & aplica¢do industrial. Os revestimentos de
VC também fazem parte de linhas importantes de pesquisa tecnologica, na forma de camada intermediaria, para o
crescimento de filmes de diamante depositados a partir da fase vapor (diamante CVD) sobre acos.

O diamante é um material que possui propriedades excelentes para aplicagdo na area de ferramentaria de corte e de
conformacdo plastica de metais, como elevada resisténcia ao desgaste, elevada condutividade térmica e a maior dureza
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dentre os materiais encontrados na natureza. No processo CVD o diamante é depositado a partir da fase vapor, por
processo quimico, sobre a superficie de substratos. A diferenca de coeficientes de expansdo térmica entre o diamante e 0
aco produz tensBes residuais elevadas na interface entre estes dois materiais. Além disso, os atomos de ferro das
ferramentas de aco catalisam a formac&o da fase grafite em detrimento da fase diamante. Estes dois fatores impossibilitam
a deposicdo de filmes de diamante CVD diretamente sobre acos. A camada de VC foi utilizada para eliminar a catalise
da fase grafite e para atenuar as tensdes residuais entre o filme de diamante e as ferramentas de ago (Barquete, 2010) e é
atualmente o Gnico elemento, na forma de camada intermediaria Unica, que permite a deposicao de filmes sobre acos
(Damm, 2017).

O objetivo deste trabalho é avaliar o efeito da variacdo da espessura de revestimentos de VC na dureza e tenacidade
de ferramentas revestidas de aco AISI O1. Para este trabalho, a proporcdo dos os reagentes para formacéo do sal de
termodifusdo foi de 68%,24% e 8% (bdrax, V-.0s e B,C), com uma massa total de 35g de sal por experimento e com um
tempo de crescimento de 2, 3 e 4h.

2. REVISAO BIBLIOGRAFICA
2.1. Aco Utilizado Como Substrato

Para uma boa formacéo da camada de VC é necessario que seja selecionado o tipo de aco que sera utilizado como
substrato. Diversos agos foram utilizados como substrato para a termodifuséo de carboneto de vanadio (Arai, 1991). Um
fator importante quanto a selecdo do tipo de aco é o teor de carbono, que deve ser elevado, caracterizando algumas
propriedades mecénicas no aco e possibilitando a formacdo de VC com camadas espessas.A¢os com teor de carbono
inferior a 0,3% s&o inadequados para formacéo de revestimentos de VC pelo processo de termodifusdo (Arai, 1991). Os
acos ferramentas apresentam maior potencial para utilizagdo como substratos, por possuirem teores de carbono, acima de
0,3%. Entretanto, mesmo nesta classe ainda ha uma grande diversidade de espessuras da camada e das composicoes
formadas (Garcez, 2019).

Quando se avaliou a série do aco AISI H13, que possui cerca de 0,4% de carbono em sua composi¢do, notou-se
caracteristicas que ndo favoreciam a utilizacdo do mesmao para o processo VCTD, pois camada formada sobre a superficie
apresentou baixa espessura (Ferrari, 2001) e havia uma reducdo no percentual de carbono na parte mais externa da
amostra. Este empobrecimento de C na superficie afeta a deposicdo de VC, pois a disponibilidade de C é insuficiente para
o crescimento do carboneto de vanadio (Damm, 2016). Outras séries analisadas como as dos a¢os AlSI D2, D3, M2 e O1,
com percentuais de carbono variando entre 0,95 e 1%, ndo apresentaram este tipo de comportamento.

Ha uma variacdo na presenca de elementos de ligas neles, sendo 0 O1 o Unico com teor considerado médio dentre
eles (Garcez, 2019). O elemento de liga que mais os diferencia é o cromo com percentuais variando entre 0,5 a 12,5%,
quanto as suas propriedades todos possuem boa resisténcia ao desgaste, excepcional tenacidade, pouca deformagéo na
témpera, alta dureza ap6s a témpera e baixo custo (Damm, 2016).

Quando se analisa apenas 0 aco, o Cr possibilita a formagéo do éxido de cromo (Cr.0O3) que age como uma camada
protetora contra a oxidagcdo. No processo de termodifuséo o cromo pode interferir na difusividade do carbono, de tal forma
que possa afetar o crescimento do VC (Zhukov, 1975).

Além de 0,95% de carbono AISI O1 é composto pelos elementos de liga manganés, cromo e tungsténio com um
percentual de 1,2%, 0,5% e 0,5% respectivamente.

Desta forma a escolha do O1 esta relacionada ao alto teor de carbono presente, cerca de 3 vezes mais que 0 minimo
necessario para formagéo do VCTD, baixo percentual de cromo, suas propriedades mecénicas e 0 seu baixo custo.

2.2. Revestimento de Carboneto de VVanadio

Algumas técnicas foram desenvolvidas para a aplicacdo tipos de revestimentos superficiais em ferramentas,
possibilitando um aprimoramento em algumas propriedades com uma fina camada de carbonetos, nitretos ou 6xidos sobre
a superficie (Lopes, 2014). Dentre elas, a imersdo de substratos metdlicos em um banho de sal, no qual ocorre um processo
termo reativo que possibilita a formacéo de carbonetos metalicos (Arai, 1987).

No processo de termodifusdo, o carbono do substrato de aco migra do interior para a superficie da amostra e tende a
se ligar com o vanadio livre no banho de sal, formando sobre o substrato de ago uma camada de VC. Isso ocorre devido
a presenca do redutor B4C, que atua favorecendo a formacéo preferencial de 6xido de boro em relacéo ao dxido de vanédio
(Arai, 1992). Dessa forma o reagente V-Os disponibiliza o vanadio para reagir com o carbono do aco.

Para que esse processo ocorra, 0 substrato de aco utilizado deve possuir um percentual de carbono superior a 0,3% e
0 processo deve ser realizado em temperaturas entre 850 e 1050 °C (Garcez, 2019). Nesta faixa de temperatura, toda a
ferrita do aco é transformada em austenita e todo o FesC € dissolvido. O C livre oriundo do FesC se desloca para o0s
intersticios da austenita. Pelo processo de difusdo os atomos de se deslocam para a superficie do ago para reagir com 0s
atomos de V livres no sal de termodifusdo e formar VC.
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A espessura da camada de VC esté diretamente relacionada com o tempo que a amostra fica imersa no banho de sal.
As melhores espessuras para uma mesma quantidade de mistura foram obtidas com o tempo de crescimento entre 3h e 6
h, resultando camadas que variaram de 12 um a 30 um de espessura (Damm, 2018).

3. MATERIAIS E METODOS
3.1. Preparacéo do Substrato

As amostras foram produzidas a partir de um tarugo de aco ferramenta AISI O1, com diametro de 19,2 mm e espessura
entre 3 mm e 5 mm. Antes do inicio do processo de termodifusdo, as superficies das amostras foram preparadas através
de um processo de lixamento. Desta forma foi possivel remover grandes ranhuras, que surgem durante o corte do tarugo
que deu origem as amostras. O polimento também permitiu a remocédo da camada de 6xido, que se forma sobre a superficie
da amostra. As amostras foram lixadas com lixas com granulometrias #150, #320 e #400, em uma politriz metalogréfica.

Apos o polimento das superficies, realizou-se uma limpeza para remocéo das impurezas presentes. Primeiramente as
amostras foram lavadas com agua, para que se retirasse o excesso de residuos, principalmente pelo desgaste das lixas. A
seguir as amostras foram limpas em um banho de acetona. Este banho tem como principal objetivo evitar a oxidacéo
superficial da amostra até 0 momento de ser inserida no banho de sal.

O manuseio das amostras ¢ sempre feito com o auxilio de pincas, para evitar oxidacdo e também devido as
temperaturas elevadas durante as fases do processo.

Figura 1. Substrato de Aco Preparado para a Termodifusao (Préprio Autor, 2019)

3.2. Reagentes para banho de sal

Foram utilizados o0s seguintes reagentes para compor o banho de sal: o fundente tetraborato de sédio deca-hidratado
— Bérax (NazB107.10H;0), o 6xido formador de carboneto, pentoxido de vanadio (V-0s) e o redutor, carboneto de boro
(B4C), na proporcao de 68%, 24% e 8% respectivamente. A massa total do sal foi de 35 gramas. Os reagentes foram
adicionados em um almofariz de porcelana com o auxilio de uma espétula, e pesados em uma balanca eletronica da marca
Edutec, modelo EJ-32002A. Ao atingir a massa desejada de cada um deles utilizou-se um pistilo para efetuar a mistura.

3.3. Ciclo Térmico para Termodifusao

Apobs o preparo, a mistura de sal foi colocada em um cadinho de aco inox, que posteriormente foi inserido em um
forno tipo mufla de alta temperatura da marca Inti, modelo FE 1700/4. A fase inicial do processo é a desidrata¢do do sal
a 300 °C por 30 minutos. Em seguida, a temperatura do forno é elevada para 850 °C, onde se retira o cadinho do forno
para que seja feita a compactacdo dos sais. Acima de 500°C a mistura se expande, desta forma conseguimos reduzir a
quantidade de bolhas de ar presentes na mistura amenizando o ataque do oxigénio na superficie da amostra e a formacao
de dxidos indesejaveis no processo (Fe;Os).

Em seguida o cadinho é recolocado ao forno a 850 °C, temperatura a qual o mesmo permaneceu por 60 min, garantido
que todo o sistema esteja em equilibrio térmico e que a mistura esteja fundida. O cadinho é retirado mais uma vez do
forno para insercdo da amostra, dando inicio ao processo VCTD com a devolugdo do recipiente ao forno, mantido a
1050°C pelo tempo desejado para o0 processo. Como o objetivo dessa pesquisa foi avaliar o efeito da espessura nas
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propriedades das amostras, foi necessario utilizar tempos diferentes para o crescimento VC, para que fosse possivel ter
variagcdes na espessura da camada de uma amostra para outra. Desta forma foram adotados quatro periodos diferentes
para o crescimento, de 2, 3 e 4 horas.

Com o término do periodo de crescimento é necessario retirar a amostra do banho de sal. Para isso a temperatura é
reduzida para a mesma a qual a amostra foi inserida, 850 °C. Ap6s a remocao, a amostra € levada novamente ao forno ja
desligado, mas que ainda assim mantém uma taxa baixa de reducdo da temperatura, fazendo com que o substrato de ago
ndo sofra distor¢des no resfriamento.

A taxa de aquecimento e resfriamento do forno em cada intervalo foi de 10 °C/min, desde o inicio do processo até a
remogao da amostra do banho de sal, utilizando o programa de controle de temperatura do forno. O gréafico da Figura 1 a
seguir mostra a variagdo da temperatura em funcdo do tempo durante todo o processo.

Figura 2. Ciclo Térmico para Termodifusdo (Prdprio Autor, 2019)
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3.4. Limpeza das Amostras

Apobs a amostra atingir a temperatura ambiente é dado inicio no processo de remogao dos sais que recobrem a amostra.
Ela é colocada em um béquer com agua que é aquecido a aproximadamente 100 °C em uma chapa aquecedora. A maioria
do sal se dissolve na 4gua e o restante que permanece é removido em uma nova secdo de polimento, deixando apenas a
camada de VC sobre o substrato de aco, a granulometria da lixa utilizada nessa etapa variou de acordo com a quantidade
de sal a ser retirado.

Figura 3. Amostras Durante o Processo de Limpeza (Prdprio Autor, 2019)
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Figura 4. Amostra Termodifundida apds a Remogao do Sal (Prdprio Autor, 2019)

3.5. Caracterizagdo das Amostras
3.5.1. Microscopia Eletrdnica de Varredura (MEV)

A utilizacdo do Microscopio Eletronico de Varredura permite analisar a microestrutura do material. Este instrumento
possui uma alta resolugdo. O seu principio de funcionamento consiste na emissdo de um feixe de elétrons. Devido ao
pequeno diametro do feixe, para que se possa conhecer a superficie da amostra, é feito uma varredura ponto a ponto
através da emissao de linhas sucessivas. Desta forma, a transmissao é feita a uma tela catédica que permite sincronizar o
feixe incidente e formando a imagem. Para que seja possivel observar a imagem, o sinal captado modula o brilho do
monitor. A principal fonte de elétrons utilizadas na maioria dos instrumentos é um filamento de tungsténio aquecido, que
opera com tensdes entre 1 e 50 kV.

3.5.2. Difratometria de Raios X (DRX)

Difratémetro de raios X é utilizado para analisar as estruturas cristalinas. Essa técnica de analise se baseia na medida
dos angulos e intensidades dos feixes de raios X que sdo difratados ao incidirem sobre o material. Tal analise tém sido
eficiente na identificagdo e determinacéo quantitativa das fases presentes. A partir da utilizacdo da equacgéo de Bragg que
relaciona o comprimento de onda, o angulo de difracdo e a distancia interplanar, é possivel identificar as fases do
revestimento depositado através dos arranjos atbmicos na célula unitéria.

3.5.1 Indentagéo Rockwell

O teste de dureza é umas das técnicas mais simples e rapidas para recolher dados experimentais sobre as propriedades
mecéanicas dos materiais. Estes foram os motivos da escolha deste teste para avaliar a resisténcia mecénica do VC
produzido sobre o0 aco. Para este trabalho foi aplicado o método de indentacdo Rockwell A. Utilizou-se um penetrador
cbnico de diamante com uma carga de 583 N. As indentacfes produzem calotas circulares nas amostras, devidas ao
formato conico do penetrador. A resisténcia mecanica foi entdo avalia a partir do didmetro da calota formada e da forma
de ruptura do revestimento.

4. RESULTADOS E DISCUSSOES
Apos a indentacdo, amostras foram submetidas & cortes transversais para que fosse possivel avaliar a espessura da

camada de VC que foi formada. As imagens MEV da secdo transversal nos permitem medir a espessura da camada de
VC. As imagens da superficie da amostra permitem determinar o didmetro da calota de indentac&o.
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Figura 5. Espessura da Camada de VC e Diametro da Indentacdo das Amostras de 2 h, 3 h e 4 h (Préprio Autor,
2019)

SEM HV: 30,0 kV 'WD: 15.00 mm | 1 VEGA3 TES SEM HV: 30.0 kv WD: 15.61 mm VEGA3 TES SEM HV: 30.0 kV WD: 14.96 mm | | VEGA3 TEY

View field: 69.2 ym Det: SE 20 pm View field: 69.2 ym Det: SE 20 ym View field: 69.3 pm Det: SE 20 pm
SEM MAG: 4.00 kx  Date(m/dly): 07/12/19 LAS - INPE SEM MAG: 4.00 kx  Date(m/dly): 07/12/19 LAS -INPE SEM MAG: 3.99 kx Date(m/dly): 07/12/19

e,

SEM HV: 15.0 kV WD: 15.00 mm | MIRA3 TES  SEM HV: 12.0 KV WD: 14.61 mm MIRA3 TES  SEM HV: 14.0 kV WD: 14.74 mm L1 VEGAS3 TEY

View field: 692 ym Bl: 10.00 200 ym View field: 923 ym BI: 15.00 View field: 676 ym Det: SE
SEM MAG: 400 x Stage Tilt: 0.0° LAS - INPE SEM MAG: 300 x Stage Tilt: 0.0° LAS -INPE SEM MAG: 410 x

Analisando a imagem da secéo transversal podemos verificar a proximidade da porosidade entre elas, ou seja, isso
nos mostra que para os tempos de vanadizacéo escolhidos para este trabalho néo nos trouxe grandes alteracdes na
porosidade da camada.

Quando se observa as calotas das indentages pode-se observar que ha um maior nimero de trincas no contorno da
calota de indentacdo da amostra que foi submetida a um maior tempo de tempo difusdo. Tal comportamento esta
relacionado com a espessura da camada. Sabemos que para os valores de tempo de vanadizagao selecionados, a
tendéncia é ter uma camada mais espessa para um maior tempo de processo.

As imagens das se¢Bes transversais das amostras permitem determinar o0 aumento da espessura dos revestimentos
com o aumento do tempo de termodifusdo. Para espessuras menores, a camada de VVC apresenta menor fragilidade,
acompanhando a deformacéo do substrato de ago. J& para maiores espessuras, as trincas se propagaram, pois a camada
mais espessa amplia o comportamento fragil do conjunto VC/ a¢o na superficie, mais préximo ao cerdmico. Quanto
maior a espessura do revestimento de VC mais fragil é o comportamento da superficie recoberta.

Com relacdo ao didmetro da calota de indentacdo, verificamos que ouve uma diminui¢do do seu valor a medida que
0 tempo do processo aumentou, mais uma vez se relacionando com a espessura. A causa disso é que temos uma maior
quantidade de material de maior resisténcia, o VC, resistindo a carga aplicada pelo indentador Rockwell. A seguir
apresentamos os valores do didmetro das calotas de indentacéo e das espessuras das amostras.

Tabela 1. Didmetro da Indentagdo e Espessura da Camada de VC das amostras de 2 h, 3 h e 4h (Proprio Autor,

2019)
Tempo de Vanadizagao (h) Diametro (um) Espessura (um)
2 454,81 16,32
3 426,19 17,02

4 397,1 19,22
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O grafico da Figura 3 apresenta a variacdo dos diametros das calotas de indentacdo na superficie revestida, sob
aplicacdo de cargas de 583 N, através de penetrador e as espessuras das camadas de VC. Podemos observar uma
reducdo da profundidade de penetracdo do indentador com o aumento da espessura da camada de VVC. O diametro da
calota de indentacdo é proporcional a profundidade de penetracao.

Figura 6. Variacdo do Didmetro de Indentacdo e da Espessura da Camada em funcéo do Tempo de Vanadizagéo
(Préprio Autor, 2019)
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A espessura da camada varia de forma diretamente proporcional ao tempo de vanadizacao, para os periodos de
processo utilizados. H& uma relacdo inversa entre o tempo de vanadizacdo e o didmetro das calotas de indentacdo. Ha
uma reducdo nos didmetros das calotas, a medida que o tempo aumenta. Também podemos perceber que a variacdo da
espessura da camada € ndo linear, de tal forma que temos uma taxa menor de crescimento de VC para até 3 h e um
aumento na taxa entre 3h e 4 h.

5. CONCLUSOES

Neste trabalho foi realizado o estudo do processo de TDVC sobre o substrato de aco AISI O1, como o objetivo de
verificar a influéncia da espessura da camada de VVC sobre a resisténcia mecanica das amostras. Através das aplicacdes
corretas das técnicas de formacéo da camada e de anélises seguindo a metodologia adotada, foi possivel concluir que ha
um ganho na resisténcia mecanica a medida que a espessura da camada aumenta. Como foi mostrado na Figura 2, hd uma
relacdo inversa que proporciona um menor didmetro de indentacdo & medida que a espessura da camada aumenta. Desta
forma podemos concluir que ha um ganho na tenacidade do material quando se tem uma camada mais espessa, ou seja,
um aumento da resisténcia mecanica.
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