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Resumo

Neste trabalho realizou-se o estudo do processo de nitretagcdo a plasma em ferramentas de
corte de Carbeto de Niobio (NbC) tendo como ligante o Cobalto (Co). Como objetivos
definidos para o desenvolvimento do trabalho tem-se a avaliacdo da influéncia dos parametros
de processo de nitretagdo, como pressdo, temperatura e tensdo de plasma e sobre as
propriedades morfoldgicas, estruturais e mecanicas das amostras de ferramentas de corte de
NbC-Co. Os processos de nitretacdo foram realizados com fluxo de uma mistura gasosa
composta de 70% em volume de nitrogénio, 15% de argénio e 15% de hidrogénio para as
temperaturas de 480, 530, 580, 600 e 700 °C. As pressdes utilizadas para as temperaturas
determinadas foram de 1,5 e 3 Torr (aprox. 200 e 400 Pa), fixado em duas horas de tratamento
para definicdo das melhores condi¢cbes de tratamento. A fim de analisar a relacdo entre a
espessura da camada nitretada e as propriedades mecanicas, apos definicdo dos melhores
parametros de processo, foram repetidos em tempos de 3 e 4 horas. As técnicas de
caracterizagdo utilizadas foram difragcdo de raio X (DRX), microscopia eletronica de
varredura (MEV e MEV-FEG) e ensaios de microdureza. Os resultados das avaliagdes
demonstraram que a temperatura e a tensdo de plasma sdo os principais parametros para a
formacdo da camada nitretada. As analises de microdureza demonstram ainda que a
combinacdo 6tima de tais parametros foi capaz de aumentar a dureza da camada nitretada de
forma significativa (55%), atingindo valores da ordem de 1900 HV sendo que a dureza da
amostra sem nitretacdo é da ordem de 1200 HV. Com a elevacdo dos tratamentos para 4
horas, chegou-se a uma camada de 3,08 um, atingindo valores de dureza da ordem de 2400

HV, em torno de 94% de aumento em relacdo a amostra sem tratamento.



Abstract

In this work the study of the plasma nitriding process in Niobium Carbide cutting tools (NbC)
was carried out with Cobalt (Co) as a binder. As defined objectives for the development of the
work, the influence of the nitriding process parameters, such as pressure, temperature and
plasma tension, and the morphological, structural and mechanical properties of NbC-Co
cutting tool samples are evaluated. The nitriding processes carried out with a flow of a gas
mixture composed of 70% by volume of nitrogen, 15% of argon and 15% of hydrogen for the
temperatures of 480, 530, 580, 600 and 700 °C. The pressures used for the determined
temperatures were 1.5 and 3 Torr (200 and 400 Pa), set in two hours of treatment to define the
best treatment conditions. In order to analyze the relationship between the thickness of the
nitrided layer and the mechanical properties, after defining the best process parameters, they
repeated in times of 3 and 4 hours. The characterization techniques used were X-ray
diffraction (XRD), scanning electron microscopy (SEM and MEV-FEG) and micro hardness
test. The results of the evaluations showed that the temperature and the plasma voltage are the
main parameters for the formation of the nitrided layer. The microhardness analysis also
showed that the optimum combination of these parameters was able to increase the hardness
of the nitrided layer significantly (55%), reaching values of the order of 1900 HV and the
hardness of the sample without nitriding is of the order of 1200 HV. With the elevation of the
treatments to 4 hours, a layer of 3.08 um was reached, reaching hardness values of the order

of 2400 HV, around 94% increase in relation to the sample without treatment.
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1. Introducao

A ideia de proteger materiais com banhos metalicos sempre foi algo almejado pela
humanidade - embora os tratamentos superficiais conhecidos hoje pelo homem apresentem
caracteristicas modernas, nos primordios dessa ciéncia os métodos eram dissemelhantes. O
escritor grego Herddoto (484-420 a.C.) apresenta em seus manuscritos de 530 a.C. evidéncias
de que diversas moedas de prata ou ouro maci¢o eram substituidas por copias de chumbo
banhadas com uma ténue camada de ouro. Tal feito era realizado por falsificadores existentes
na época (FLORENZANO, 2004). Embora esse método ndo seja considerado ortodoxo, tal
registro demonstra, mesmo que de forma rudimentar, que a ciéncia de recobrimento de
superficies apresentava seus primeiros aspectos. As primeiras datacdes cientificas de
tratamento superficial de metal foram realizadas por um médico, fisico e filésofo italiano
chamado Luigi Galvani (1737-1798), (PICCOLINO, 1998). Ha mais de 200 anos atrés,
Galvani desenvolveu estudos aprofundados sobre a eletricidade e suas peculiares
propriedades, dando inicio ao processo de descoberta de um dos metodos de tratamentos
superficiais conhecido hoje como galvanoplastia. Seus estudos proporcionaram métodos para
sistematizar o depdsito de materiais sobre diversas superficies, por meio de processos
eletroliticos (BURNS, 1939; MACULA, et al 1973).

Um exponencial avanco na exploracao de tecnologia de recobrimento de superficies se
deu no século XX. Apos a eclosé@o da segunda guerra mundial (1939-1945), o mercado global
sofreu uma expansdo econdmica denominada como a “Era de Ouro do Capitalismo”,
originando um crescimento econdmico elevado evidente em todo o mundo (BEHRING,
2006). As industrias metalomecéanicas e quimicas foram avidamente impactadas por esse
periodo. Com o desenvolvimento econémico, a difusdo de inovacdes industriais ocorreu
rapidamente, dando a oportunidade de criacdo de novos produtos e processos produtivos ateé
entdo nao explorados, (PASSOS, 1992). Com alto investimento em pesquisa e
desenvolvimento nas industrias os processos de tratamentos de superficies metalicas
comecaram a ganhar notoriedade nos processos produtivos. Seus conceitos embasados no
aperfeicoamento do desempenho de materiais comuns, trazendo propriedades Unicas se tornou
atrativo para a industria da época (KINDLIMANN; ANSELL, 1970). Gerando assim o
desenvolvimento e aperfeicoamento dos processos de recobrimento conhecidos atualmente.

Com os adventos citados e a modernizacdo dos processos de producdo a ciéncia de
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recobrimento de superficies desenvolveu diferentes técnicas para tratamentos, utilizando
como meios de modificacdo processos quimicos, fisicos, térmicos e mecénicos. Técnicas de
modificacdo de superficies podem utilizar como principio de atuacdo diversos meios de
geracao de energia de modificagdo, como a utilizacdo de principios de chama, lasers, feixes de
elétrons, ions e plasmas como sua fonte de energia, (LIEBERMAN, 2005). Os tratamentos
superficiais sdo divididos em dois principais métodos conhecidos:

Método 1: Modificacdo da superficie e sub superficie do substrato sem alterar as
dimensoes iniciais da peca tratada ou alterando as dimensoes inicialis;

Método 2: Intencionalmente é adicionado uma nova camada de material ao substrato.
Na Figura 1 é apresentada de maneira sucinta a classificacdo dos principais métodos
mencionados segundo aplicacgdo industrial.

O metodo 1 é divido em processos de difusdo em geral, ou seja, modificacdo a
composicdo quimica da superficie com elementos endurecedores como nitrogénio, boro ou
carbonos, (PIZZOLATTI, 1988). O método 2 inclui o uso de filmes finos, camadas ou
superposicao soldadas (PETER J. TATSCH, 2017).

Dentre os processamentos superficiais para materiais metalicos destaca-se a nitretacéo
a plasma. Processo onde Nitrogénio ionizado € energeticamente inserido na camada
superficial do material, promovendo modificacdes fisico-quimicas em sua superficie
(LIEBERMAN, 2005). Esse tratamento favorece a formacdo de nitretos e carbetos na
superficie do material, tais compostos apresentam caracteristicas de elevado interesse
metaldrgico devido suas singulares propriedades, como demonstrado nos estudos realizados
por WONG, 2001. Utilizando essa técnica de tratamento de superficies é possivel fornecer aos
materiais propriedades especificas, dentre as quais destacam-se: elevada dureza superficial,
elevada resisténcia ao desgaste, propriedades de adesdo, a corrosdo e a fadiga
(KINDLIMANN, 1970). Até o momento ndo se tem mapeado na literatura a realizacdo do
processo de nitretacdo em metal duro, sendo que tal material € o mais utilizado para aplicacao

em ferramentas de corte.
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| Método 1: Modificagdo da superficie e sub superficie do substrato

[ Meétodo 2: Adicionado uma nova camada de material ao substrato. J

Figura 1 — Métodos de Tratamentos superficiais. (Adaptado de BUDINSKI, 2009 e
VATAVUK, 2013).

Sabe-se que o Carbeto de Niobio ligado ao Cobalto (NbC-Co) tem despertado grande
interesse da industria metalomecénica. Dentre suas aplicagdes destaca-se a utilizagdo como
metal base em ferramentas de corte (WOYDT, 2014; HUANG et al., 2008). As propriedade
do NbC como elevada dureza (acima de 235 GPa), alto ponto de fusdo (3610 °C), excelente
estabilidade quimica e elevada condutividade térmica (6,65 x 10 K1) o tornam um excelente
candidato para essa aplicacdo, segundo estudos desenvolvidos por WOYDT, 2015. Embora
seu atrativo potencial de aplicacdo, estudos recentes demonstram que ferramentas de corte de
NbC-Co sem revestimento ndo possuem desempenho equiparavel com ferramentas de corte
de metal duro, que ja possuem seu uso consolidado industrialmente. As ferramentas de corte
de NbC quando revestidas apresentam uma fraca adeséo interfacial decorrente da delaminacéo

severa do revestimento. Esse comportamento pode ser decorrente da porosidade da
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microestrutura do material, onde o revestimento ndo é totalmente suportado pelo substrato,
levando a um efeito negativo na aderéncia do revestimento, apresentando fraca adesédo
interfacial. Dentre os principais desafios encontrados para a aplicacdo desse material, destaca-
se a presenca de porosidade e desplacamento, que € o desprendimento de fragmentos ou
placas do revestimento ao longo da superficie de estruturas, quando um revestimento é
inserido em sua superficie (MONTENEGRO et al., 2018).

Dentre os problemas identificados na estrutura e propriedades do NbC-Co em relagao
a sua aplicacdo como ferramenta de corte, identifica-se uma oportunidade de investigacdo de
tratamentos de superficie que melhorem suas propriedades. O tratamento por nitretacdo a
plasma como um meio formador de uma camada de nitretos, se adequa em tal quesito, pois 0s
nitretos de nidbio sdo quimicamente inertes, possuem elevada dureza e alto ponto de fusdo,
sendo essas caracteristicas de alto interesse metaltrgico, (TONELLI, 2013). Entretanto, o
desafio envolvido nessa exploracdo € de que até o momento ndo existe um método
determinado para nitretagcdo do material NbC-Co, sendo necessario compreenséo da influéncia
e efeitos da nitretagdo em tal liga.

1.1. Objetivo e Abordagem

O objetivo deste trabalho é a realizacdo de tratamentos por nitretacdo a plasma em
ferramentas de corte da liga de Carbeto de Nio6bio com Cobalto (NbC-Co), almejando a
formagéo de uma camada nitretada superficial.

Citam-se como objetivos especificos:

e A realizagdo de tratamentos por nitretacdo a plasma em ferramentas de NbC-Co

abrangendo diferentes combinacdes de parametros de temperatura e pressao;

e Investigacdo da melhor combinacdo de parametros, que proporcione os melhores
resultados de caracterizacdes de propriedades por meio de analises de dureza,
rugosidade, DRX e MEV-FEG,;

e Reproduzir a melhor combinacgéo de parametros variando o tempo de tratamento, a
fim de investigar a relacdo do tempo de nitretagdo com a espessura da camada
tratada.

Com as avaliacdes das propriedades estruturais, microestruturais e mecanicas, espera-

se que essa camada nitretada forneca ao material propriedades mecéanicas interessantes do
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ponto de vista metalomecénico. Promovendo melhorias em sua performance como ferramenta
de corte.

Como consequéncia das hipoOteses e objetivo apresentados, foram elaboradas as
seguintes questbes de pesquisa, formulada para orientar a dissertacdo de mestrado aqui
apresentada:

Primeira questdo de pesquisa: Qual é faixa de temperatura e pressdao mais adequada
para formagédo de fases de nitretos nas ferramentas de corte de NbC-Co pelo processo de
nitretacdo a plasma?

Segunda questdo de pesquisa: Qual a espessura da camada nitretada que proporciona
ao NbC-Co as melhores propriedades mecénicas para sua aplicacdo como ferramenta de
corte?

Para quantificar as modificacGes nas propriedades superficiais das amostras tratadas,
foram utilizadas as seguintes teécnicas de caracterizagbes: Difracdo de raios-X (XRD),
Microscopia Eletronica de Varredura (MEV), andlise de dureza por microindentacdo e
Microscopio de Aberracdo Cromatica (Cyber - CT 100).

A Figura 2 apresenta resumidamente a sequéncia logica para definicdo do objetivo de

estudo apresentado e a abordagem determinada para sua realizacao.
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Formacao de nitretos de alta dureza e
alta resisténcia ao desgaste,
propiciando elevada dureza as
ferramentas de corte ¢ melhores
propriedades no material.

Alto grau de porosidade
microsestrutural e baixa adesao
interfacial entre o revestimento e
substrato das ferramentas de corte.

Objetivo

A realizagao de tratamentos por nitretagdo a plasma em ferramentas de corte da
liga de Carbeto de Nidbio com Cobalto (NbC-Co), almejando a formagdo de
camada nitretada superficial.

Abordagem O

Analises de difracdo de raio-x, antes ¢ apos o tratamento de superficie proposto,
avaliando as evolucdes microestrutrais associadas as variagdes dos parametros
do tratamentos por nitretacdo. Analise da estrutura cristalina superficial,
distribuicao de dureza (HV) e rugosidade (Ra) na superficie das ferramentas.

Figura 2 - Estrutura sequencial 16gica para desenvolvimento do estudo.

1.2. Estrutura da dissertacao

O Capitulo 2 foi reservado para apresentar as principais caracteristicas do material
NbC-Co, os principais materiais utilizados como ferramentas de corte, bem como a aplicagao
do NbC-Co como substrato em ferramentas de corte. Esse capitulo também apresenta e
conecta a compreensdo da utilizacdo das ferramentas de corte e o uso de tratamentos
superficiais para melhorar as propriedades mecénicas das ferramentas. Continuado pela
utilizacdo do plasma para processamento de materiais e descri¢do das técnicas que circundam
a execucao deste estudo, processo de PVD (Physical Vapor Deposition) e nitretacdo a plasma
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de materiais. Apresenta também o estado da arte do material em questdo como substrato em
ferramentas de corte, além de fundamentos tedricos necessarios para compreensdo da
pesquisa aqui delineada. A fim de responder apropriadamente as questfes de pesquisas
levantadas e alcancar o objetivo proposto, é primordial ter métodos bem definidos e
direcionados. Logo, o Capitulo 3 demonstra os materiais utilizados, os experimentos
realizados e os métodos de analises aplicados neste estudo, dividido pelas questdes de
pesquisa em duas principais Fases, denominadas Fase | e Fase Il. O Capitulo 4 é destinado a
apresentacdo dos resultados alcancados. Na primeira secdo os resultados demonstrados
concentram-se nas analises de difracdo de raio-x, evolucdo das varidveis de processamento,
evolucdo das fases de nitretos, além de apresentacdo de analises de topografia como
microdureza e rugosidade. Na segunda secdo desse capitulo, os resultados e discussdes
apresentados sao direcionados a responder a segunda pergunta de pesquisa delineada. Esse
capitulo oferece discussdes correlacionadas com os resultados apresentados, onde a literatura
levantada fornece embasamento para a construgcdo das argumentacdes. A conclusdo da
dissertacdo se da pelo o Capitulo 5 onde as discussdes construidas provenientes dos demais
capitulos sdo apresentadas. Esse capitulo é destinado as dissolugbes formulados para
responder as perguntas de pesquisa e 0 objetivo principal da dissertacdo. O encerramento
desse capitulo se da por propostas de desenvolvimentos futuros para continuacdo da pesquisa
realizada.

A Figura 3 transmite resumidamente a estrutura dos capitulos da dissertacao.
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Capitulo 1

Introdugdo ao tema de estudo, seguido pela ‘@5

motivacdo, objetivo e abordargem.

Capitulo 2

. . )
Fundamentagdo teodrica do objeto de estudo e
panorama do estado da arte.
O

!

Capitulo 3

Capitulo 5

- o Conclusoes do
8 objeto de estudo —

Materiais e métodos utilizados para execugao dos
experimentos.

T

Capitulo 4 Resultados e discussdes e prospectiva de :@
' trabalhos
Pergunta de Pesquisa 1: Qual ¢ faixa de) futuros

temperatura e pressdo mais adequada para
formacdo de fases de nitretos nas ferramentas de
corte de NbC-Co pelo processo de nitretagdo a
lasma? W,

Pergunta de Pesquisa 2: Qual a espessura da
camada nitretada que proporciona ao NbC-Co as
melhores propriedades mecanicas para sua
aplicagdo como ferramenta de corte?

Figura 3 - Estrutura da dissertacéo e divisdo por capitulos.
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2. Revisdo Bibliografica

Esta secdo destina-se a uma revisdo da literatura associada aos principais topicos
abordados nesta pesquisa. Inicia-se pela compreensdo das principais caracteristicas da liga
NbC-Co utilizada neste estudo. Seguido pelo entendimento dos materiais empregados em
ferramentas de corte, bem como o potencial de aplicacdo da liga NbC-Co como substrato em
ferramenta de corte. Em subsequéncia tém-se uma abordagem dos tratamentos de superficies
para materiais metalicos e refratarios, delimitado para processamentos de materiais por
técnica de nitretagdo a plasma, técnica utilizada neste trabalho. Seguido pelo o processamento
de materiais metalicos por plasma dando énfase na compreensdo da nitretacdo a plasma em

materiais metalicos e materiais refratarios.

2.1. Caracteristicas da liga NbC-Co

O carbeto de nidbio (NbC) tem demonstrado grande potencial para a industria, por
apresentar propriedades que se destacam dentre outros metais comumente utilizados. Em
comparacdo com outros materiais e ligas, o carbeto de niobio possui propriedades como
elevada dureza, alto ponto de fusdo (3610 °C), grande estabilidade quimica e elevada
condutividade térmica (HUANG et al., 2008). O carbeto de nidbio € amplamente utilizado
como segunda fase em compdsitos de metal duro, principalmente atuando como agente
adicionado para elevar propriedades mecéanicas dos materiais (CUPPARI, 2016). A utilizacéo
do NbC como segunda fase em ligas metalicas promove a formacgdo de carbonetos de alta
pureza, podendo ser considerado inerte, dessa forma atua aumentando a resisténcia ao
desgaste da liga ao qual foi adicionado. O NbC é um carbeto refratario, sendo tipicamente
adicionado ao metal duro, a fim de melhorar suas propriedades, principalmente em materiais
sinterizados como fase dura. Os compésitos Ni/TaC, Ni/NbC e Ni/TaC/NbC combinam a alta
ductilidade do elemento niquel com a elevada dureza e alto médulo de elasticidade dos
carbetos refratarios, (HAYAMI, 1996).

O desenvolvimento de novos materiais de substratos para ferramentas de corte tem
sido continuamente estudado. Apesar de atualmente o metal duro e suas ligas serem 0s mais
utilizados, publicacdes recentes tem demonstrado o potencial do NbC para ser utilizado como
material principal em ferramentas de corte (HUANG et al., 2016;MONTENEGRO et al.,



29

2018). Uma das principais propriedades que torna o NbC um promissor candidato para
aplicacdo a ferramentas de corte € sua dureza a quente e alto ponto de fusdo. O carbeto de
niobio apresenta grandes vantagens como compatibilidade termomecé&nica, modulo de
elasticidade, sendo que sua dureza se apresenta entre 20-22 GPa, e a tenacidade a fratura entre
3 e 6 Mpa/m %, (ACCHAR, 2004).

Em relagéo a sua estrutura atdmica o carbeto de niobio possui uma estrutura cubica de
face centrada (CFC). E importante ressaltar que, para certos tipos de aplicacdes, a estabilidade
da fase cubica a temperatura ambiente ¢ um fator importante, pois proporciona a liga maior
resisténcia ao choque térmico (ASM HANDBOOK, 1990). Sua estrutura se assemelha ao
NaCl (Rock Salt), onde o Nb ocupa a posi¢do 0,0,0 e o carbono a 0,0,1/2, possuindo um
parametro de rede de 4.4691 nm, quando o carbono nessa estrutura ocupa 0s intersticios
octaédricos, tém-se a formacdo do composto NbC, (ERNEMAN, J.2004).. A Figura 4
apresenta um esquema ilustrativo da disposicao atbmica do NbC, onde a sigla Nb representa o

elemento nio6bio e a sigla C o elemento carbono.

Figura 4 - Estrutura cristalina do NbC em 3 dimensdes.

(University of Alberta, 2012).

2.2. Materiais para Ferramentas de Corte

Entende-se por ferramentas de corte 0 emprego de um dispositivo que seja capaz de
propiciar o ato de corte a materiais metélicos e ndo metalicos, por meio do desprendimento de

material, denominado como cavaco. O processo de manufatura, denominado usinagem, utiliza
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tais ferramentas para obtencdo de pecas com dimensionamento, forma e geometria
previamente definidas, para diversas aplica¢des do cotidiano, (MERCHANT, 1945).

A operacéo de corte so é possibilitada pelo o fato do material utilizado nas ferramentas
possuir uma dureza maior que a peca a ser cortada, tal fendmeno € conhecido como como
dureza relativa (eg. 1). Determinado por Hr que é a dureza relativa, Ht representa a dureza do

material da ferramenta e Hp a dureza do material a ser cortado (peca).

H
Hr = — Eq.1
Hy

A aplicacdo de materiais com elevada dureza para utilizagdo como ferramentas de
corte ndo necessariamente fornece um excelente resultado no processo de usinagem, pois
outras propriedades mecénicas sdo de extrema importancia para tal operagdo. Logo,
desenvolver ferramentais para corte esta intimamente relacionado com o desenvolvimento de
materiais que tenham o perfeito equilibrio entre as propriedades mecénicas necessarias para
realizar o processo de corte. Conseguinte o entendimento da operagédo de corte inicia-se com o
desenvolvimento de um material ideal para a ferramenta a ser desenvolvida, levando também
em consideracao o material a ser cortado e as condi¢6es de corte, (MACHADO, 2004).

Como demonstrado por MILLS, 1996, o desenvolvimento de novos materiais para
corte teve forte relagdo com a evolucdo de estudos em engenharia de superficie para
tratamentos e revestimentos. Seus avangos permitiram atender de modo facilitado a relagéo de
propriedades exigidas, utilizando materiais com propriedades inferiores, como metal base, a
serem submetidos a processos superficiais de aprimoramento de propriedades. Os avangos de
desenvolvimento nessa area atuaram fortemente com a evolugdo de materiais para ferramentas
e 0 contexto historico da evolugdo dos materiais para ferramentas demonstra essa relagéo.

Sabe-se que até o ano de 1900 o material que era exclusivamente empregado como
ferramenta de corte era 0 denominado aco ferramenta. Ago ferramenta se da por definicdo
acos que ndo sdo ligados e sua temperatura de trabalho se da até 250 °C, sua composi¢do pode
conter de 0,8 a 1,5% de carbono. Além do uso como ferramenta de corte suas aplicacdes
transitaram confeccionando ferramentas de forma, materiais de uso domestico, dentre outros
utensilios, (MILLS, 1996). Entretanto com 0s avangos tecnologicos 0Ss processos de
manufatura exigiam melhores desempenhos das ferramentas de corte, logo o desenvolvimento

de novos materiais tornou-se necessario.
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O desenvolvimento do aco rapido por F.W. Taylor foi apresentado publicamente em
1900 na exposi¢do mundial de Paris. Tal ago foi amplamente utilizado em diversos processos
de manufatura da época, destacando sua aplicacdo como ferramentas de corte ao longo dos
anos. Suas propriedades o tornaram vantajoso para tal aplicacdo, pois seu limite de
temperatura atua numa faixa de 520 °C a 600 °C e possui maior resisténcia a abrasdo que os
acos ferramentas comuns utilizados na época. Uma variacdo do aco rapido que ganhou
notoriedade em 1921, foi o aco rapido ligado ao cobalto, na época denominado como ago
super-rapido, tal ligante proporciona resisténcia ao aco quando revenido, (SPEICH, 1972).
Dentre suas caracteristicas destacam-se boas propriedades tribologicas, maior dureza a
trabalho a quente e menor tenacidade, (MILLS, 1996). Para proporcionar propriedades
superiores as citadas, os acos rapidos podem ser submetidos a revestimentos superficiais
como por exemplo e revestimentos de nitreto de titanio (TiN), aplicado pelo o processo de
(PVD), que configura uma coloracao dourada aos acos tratadas, (TIER, 1998; ZEILMANN et
al., 2011).

Em 1922 iniciou-se a utilizagdo comercial de ligas fundidas de Cobalto para utilizagéo
como ferramentas de corte, cujos nomes comerciais eram Stellite, Rexalloy e Chromalloy, sua
elevada resisténcia a temperatura se apresenta entre 770 °C a 800 °C. A qualidade de tal liga
apresentava propriedades superiores as ferramentas de aco rapido utilizadas na época, (SHAO
et al., 2013).

Desenvolvido no fim da década de 20, o metal duro (carbetos sinterizados),
proporcionou um notorio avango em tecnologias de desenvolvimento de novos agos. Seu
nome comercial foi estabelecido como widia (wie diamant) por Fried Krupp e popularizado
como metal duro ao longo do tempo. Sua dureza foi comparada a dureza do diamante e para a
época possuia elevada resisténcia a compressao e ao desgaste, logo demonstrou ser ideal para
utilizacdo em ferramentas de corte. Seu processo de fabricacdo se da por meio da metalurgia
do pé e um fator extremamente vantajoso desse processo é a possibilidade de se obter
diferentes propriedades nos metais duros decorrentes de mudancas nas proporgoes de ligantes
e carbetos durante sua fabricacdo. Geralmente os metais duros apresentam sua cComposi¢cdo em
81% de tungsténio, 6% de carbono e 13% de cobalto, entretanto com essa possibilidade tais
composicdes podem ser alteradas em razdo das propriedades desejadas, (KAGNAYA et al.,
2009) . A utilizacdo do metal duro foi altamente difundida na industria da época por conta de
suas vantajosas propriedades, sua aplicacdo como ferramenta de corte € expressivamente
utilizada até os dias atuais, (NABHANI, 2001).
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Em 1950 houve a primeira utilizacdo de Cermet para ferramentas de corte, um
material compoésito composto de materiais ceramicos e metélicos, utilizando como base o0
carbeto de titanio e outros elementos, (ETTMAYER et al., 1995). Na mesma época tem-se
registros da implementacdo comercial de materiais ceramicos para utilizacdo em ferramentas
de corte. Dentre suas caracteristicas destacam-se boa resisténcia a corrosao e ao desgaste, alta
estabilidade quimica e boa resisténcia a elevadas temperaturas de trabalho, tal material se
comporta sem interrupcdo de corte durante o processo de usinagem. Atualmente utilizam-se
dois tipos basicos de ceramica para ferramentas de corte, utilizando base de Al203 e a base de
Si3N4, (LIU et al., 1997; SELINDER; KLOSTERMANN, 2004). A ceramica foi
implementada como material para ferramentas de corte no mesmo periodo de implementacéo
do Cermet. Comumente encontram-se dois tipos de cerdmica, a base de 6xido de aluminio e
de silicio, suas bases alteram suas propriedades em decorréncia da aplicacdo desejada. Dentre
as propriedades desse material destacam-se alta dureza em trabalho a quentes, proximo a 1600
°C e a possibilidade de utilizacdo em altas velocidades de corte, (COVENTRY, 1986;
WAYNE, 1989).

A implementacdo comercial de diamantes sintéticos para ferramentas de corte se deu
em 1954, esse material foi denominado nesse periodo como Diamante Policristalino
(Polycrytalline Diamond - PCD). Sua obtencdo se da em condic¢Bes extremas de presséo e
temperatura e suas propriedades assemelham-se com as do diamante natural, porém com mais
homogeneidade em sua estrutura cristalina, (LIU, 2002). Sua aplicacdo é relacionada a
usinagem fina ou de acabamento e também usinagem onde ha necessidade de alta dureza,
(DAVIM, 2002).

Em 1956 tem-se o advento da sintese do material super-duro CBN (nitreto de boro
cubico) desenvolvido por Wentorf, sequido por sua implementacdo comercial em 1970. Esse
material apresenta maior estabilidade em relagdo a corrosdes e oxidacdes, elevada dureza e
resisténcia ao desgaste e notorio acabamento superficial nas pecas usinadas, (WONG, 2019).

A industria de ferramentas de corte ao longo dos anos se propds a acompanhar o
surgimento e desenvolvimento de novos materiais, com o intuito de atender as exigéncias de
mercado, que se alteram com o passar dos anos. Na Figura 5 é apresentado os materiais
desenvolvidos para ferramentas de corte de acordo com o ano aproximado de implementacéo

comercial.
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Materiais para Ferramentas de Corte Segundo Ano de
Implementacao Comercial

Investigagdo Continua de Novos
Materiais

Metal duro com recobrimento
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Figura 5 — Representacdo grafica da evolucao dos materiais para ferramentas de corte de
acordo com o ano aproximado de implementagdo comercial.
(Adaptado de ROSENBERG, 1963; TRENT, 2000).

Os acos rapidos e compdsitos de metais duros, sdo duas categorias de materiais que se
destacam dentre os metais utilizados para ferramentas de corte. Embora ndo possuam as
melhores propriedades mecénicas e eficiéncia em processo, no contexto historico de
desenvolvimento, os estudos relacionados a esses dois metais apresentaram o maior salto
tecnoldgico em desenvolvimento de ferramentas de corte. Estudos realizados por Machado e
Silva, 1999, demonstram que o desenvolvimento desses agos propiciou avangos considerados
em relacdo as velocidades de corte utilizadas, de 3m/min utilizado na época, para 35m/min
para 0 aco rapido e para o metal duro o ganho foi de até 300m/min.

Com toda a evolucgéo histdrica dos materiais para ferramentas de corte, tém-se que o
material ideal para essa aplicacdo seria uma perfeita juncdo entre a dureza do diamante

natural, a inércia quimica da alumina e a tenacidade do ago rapido, (MILLS, 1996).
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Entretanto, tais propriedades ndo séo facilmente encontradas em perfeito equilibrio em um
unico material, portanto o desenvolvimento continuo de novos materiais torna-se necessario.
Como citado, um grande aliado a tais desenvolvimentos é a utilizagdo de revestimentos e
tratamentos superficiais, que conferem aos materiais de substrato propriedades desejadas para
essa aplicacdo, como elevada dureza, inércia quimica e resisténcia tribologicas,
(VRANJICAN, 1992; MOHLFELD, 1998; FRANCO, 2003).

A combinagdo de propriedades mecanicas exigidas para que um material possa ser
aplicado como ferramentas de corte sdo:

e Elevada dureza;

e Tenacidade suficiente para evitar falhas por fratura durante as operaces de

usinagem;

e Alta resisténcia ao desgaste,

e Elevada resisténcia a compresséo;

e Alta resisténcia ao cisalhamento;

e Elevada resisténcia ao chogue térmico e ao impacto;

e Quimicamente inerte e boas propriedades mecanicas e térmicas a altas

temperaturas de trabalho.

A Figura 6 apresenta a relagdo entre as propriedades de dureza e tenacidade dentre os
materiais mais utilizados em ferramentas de corte. Dentre os materiais utilizados destaca-se a
importante relacdo entre desenvolvimento de novos materiais e recobrimentos de superficies,
largamente utilizado, principalmente em ligas de metal duro. Tais recobrimentos séo capazes
de fornecer uma série de propriedades aos substratos, como alta resisténcia ao desgaste, alta

dureza e propriedades de adeséo.
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Figura 6 — Relacdo das propriedades mecénicas dureza e tenacidade para materiais
utilizados em ferramentas de corte. (Adaptado de MILLS, 1996).

Embora essas propriedades sejam importantes para um bom desempenho das
ferramentas de corte, cada operacdo de usinagem predita seus préprios requisitos. Dessa
forma tais propriedades podem ser conciliadas de acordo com o material a ser usinado,
condigdes de acabamento e parametros de corte a serem utilizados, (MACHADO, 2004). Com
a evolucdo do desenvolvimento de novos materiais, atualmente obtém-se boas combinagdes
de propriedades, como por exemplo dureza e tenacidade, tanto em substratos isolados como
em materiais revestidos por técnicas de processamento. Entretanto, investigacdes para selecao
de um material ideal para o processo de usinagem sdo continuamente conduzidas até a
atualidade.

Para realizar a operagdo de torneamento se faz necessarios trés principais movimentos
entre a peca e a ferramenta, que s&o:

* Movimento de Corte: Movimento rotativo realizado pela pega a ser cortada em

torno de seu proprio eixo;

* Movimento de avango: Movimento responsavel por deslocar a ferramenta de corte

ao longo da superficie da peca a ser torneada;



36

* Movimento de penetragdo (Ap): Tal movimento determina a profundidade de corte
durante a usinagem, empurrando a ferramenta em dire¢do ao centro da peca, dessa
forma age regulando a profundidade do passe e a espessura do cavaco.

A Figura 7, apresenta uma imagem ilustrativa da operacdo de usinagem por

torneamento externo com os principais movimentos realizados durante essa operacao, além de

uma imagem ilustrativa da ferramenta de corte utilizada neste estudo.

Ferramenta de
Corte de NbC-Co

Ve: Velocidade de Corte

Ap: Profundidade de corte

o
[ Porta

‘0 - -
.\\\\“° ferramenta Fn: Avang¢o por rotacio

KON

Figura 7 — Imagem ilustrativa da usinagem por torneamento externo e da ferramenta de

corte de NbC-Co utilizada nesse trabalho.

(Adaptado de SANDVIK COROMANT, 2017).

No processo de usinagem, 0s principais agentes causadores do desgaste em
ferramentas de corte sdo os fenémenos de: abrasdo, difusdo, adesdo e de oxidacdo. Tais
fendmenos acontecem em funcéo das influéncias da velocidade e temperatura de corte durante
a usinagem, além de outros fatores decorrentes do processo. Logo para a determinagcdo de um
material para ferramentas de corte torna-se necessario considerar tal correlacdo que ocorrera

durante o processo de usinagem (KLOCKE, 1997).
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Na Figura 8 é apresentado um diagrama onde os mecanismos de abrasdo, adesdo,
difusdo e oxidagdo sdo correlacionados em funcdo da temperatura de corte e outros agentes

influenciadores decorrentes do processo de usinagem.

ft

I Difusdo

2 \

g

§’ SR Adeso Abracs

O [XXRRRAHHKLS \ brasdo

% \

CCKKHS Oxidagao
RS <L

Temperatura de COre g
(Velocidade de Corte; Avango e outros fatores)

Figura 8 — Principais mecanismos de desgaste no processo de usinagem. (KONIG;
KLOCKE, 1997).

Nota-se que a baixas temperaturas os mecanismos de adesdo e abraséo estdo evidentes,
sendo que h& predominéncia da adesdo para temperaturas mais baixas. Com a elevacdo da
temperatura a adesdo deixa de ser predominante, onde mecanismos de difusdo e oxidacédo
comecam a se tornar notorios nessas condi¢Bes. Logo, pode-se predizer que com o aumento
da temperatura tais mecanismos crescem gradativamente, entretanto, para a difuséo o

crescimento ocorre em escala exponencial.

2.3. O estado-da-arte do carboneto de nidébio como material de

ferramenta de corte

As primeiras pesquisas relacionadas a utilizacdo do carboneto do niobio (NbC) como

substrato em ferramentas de corte, foram direcionadas as caracterizag0es desse material
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comparando suas propriedades com as do metal duro, carbeto de tungsténio (WC) (WOYDT,
2014; SANTOS, 2016). Tal enfoque deve-se ao fato do WC ser amplamente aplicado como
ferramenta de corte, dessa forma suas propriedades sdo utilizadas como referéncia para
definicdo de um material adequado para tal aplicacdo. A Figura 9 apresenta a distribuicdo dos
materiais para ferramentas de corte, de acordo com a utilizacdo no setor automobilistico,
evidenciando a ampla utilizacdo do WC como substrato em ferramentas. Para tal distribuicéo,
o metal duro (Revestido e ndo revestido) representa 80% dos materiais aplicados em
ferramentas de corte, seguido pelos os materiais ceramicos com 14%, Cerments 4% e CBN +

Diamante em 2%.

CBN + Diamante 2%

Ceramica
14%

__Cerments
p L 4%
y N
/ Metal duro \
(Revestido e nao
revestido)
80%

Figura 9 — Distribuicdo de mercado 2013, de acordo com *“Ferramentas de corte 2014”
(DEDALUS CONSULTING, 2014 apud BOBZIN, 2016)

Com a predominancia do metal duro na distribuicdo de mercado das ferramentas de
corte, Figura 9, o potencial de aplicacdo de outro material como substrato, apresentando
propriedades equivalentes, tem despertado o interesse da inddstria. Um candidato para tal
aplicacdo é o carbeto de niobio. As comparacdes das principais propriedades do carbeto de
Nidbio em relacdo ao WC foram observadas por WOYDT; 2015, onde destaca-se o elevado
ponto de fusdo do NbC (3520 °C ) se comprado ao WC (2870 °C). Outra caracteristica do
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NbC que o torna atrativo para ser utilizado como ferramenta de corte € sua dureza a quente.
Para 0 WC os perfis de microdureza tendem a cair em temperaturas em torno de 500-700 °C,
sendo que para o NbC tal comportamento ocorre em temperaturas entre 900-1000 °C. Tal
propriedade se torna importante, pois esta relacionada a estabilidade das propriedades e a
resisténcia ao desgaste e no processo de corte (WOYDT et al., 2016). No processo de corte as
temperaturas de trabalho podem chegar até 1000 °C no contato entre peca e ferramenta, logo
diversos tipos de desgastes sdo desencadeados. Embora o NbC tenha sido testando como
substrato em ferramentas de corte numa ampla quantidade de pecas (Uhlmann et al.,2016), os
efeitos de desplacamento de revestimentos utilizados, mecanismos de desgastes encontrados e
efeitos de defeitos micro estruturais tem se mostrado desafiador para sua imediata aplicagédo
como ferramenta de corte. No contexto de tratamentos termoquimicos, o carbeto de nidbio se
apresenta como avido candidato a ser submetido a nitretacdo a plasma a fim de aumentar a
dureza e consequentemente a resisténcia ao desgaste para sua aplicacdo como ferramenta de
corte. Até o0 momento ndo se tem registros do processo de nitretacdo a plasma em ferramentas
de corte de NbC-Co.

2.4. Processos térmicos e termoquimicos

Tratamentos de superficie para modificacdo de propriedades de materiais tem sido
amplamente utilizado ao longo do tempo. Dentre os tratamentos conhecidos existem o0s
tratamentos térmicos e termoquimicos, tais tratamentos podem ser utilizados para aumentar a
dureza dos materiais, bem como a resisténcia ao desgaste. Nesses processos a difusividade da
espécie atdmica é extremamente importante quando inserida na matriz a ser tratada (solvente).
Dentre o0s tratamentos conhecidos destacam-se: cementacdo, boretacdo, témpera,
carbonitretagdo e nitretacéo.

Tratamentos térmicos sdo definidos por operacdes de aguecimento e resfriamento
controlados, que influenciam as caracteristicas e propriedades de acos e ligas tratados por essa
técnica, como por exemplo o processo de témpera. Tal processo consiste no tratamento
térmico para a produgéo de agos com estrutura martensitica, formado pelo rapido ou continuo
resfriamento em agua, 6leo ou ar, de uma mostra austenizada.

Tratamentos termoquimico visam a adi¢do, por meio do fendmeno de difuséo, de boro,
carbono ou nitrogénio na superficie do material tratado. Seu objetivo principal é a formacao
de uma camada na superficie do material que promova caracteristicas como aumento de

dureza e resisténcia ao desgaste.
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A cementacao é um tratamento termoquimico, que consiste na introducéo de carbono
na superficie do aco. Tal processo ocorre a temperaturas acima de 900 °C, com o processo de
mudanca de fase e brusco resfriamento, podendo gerar grandes deformagdes.

Boretacdo consiste na adicdo de boro na superficie do aco por meio da difusdo
quimica, gerando assim a formacéo de boretos de ferro (Fe2B e FeB), gerando assim uma liga
composta por ferro e boro.

A nitretagdo € um processo termoquimico que proporciona um enriquecimento de
nitrogénio na superficie dos materiais, (VATAVUK, 2008). Nesse processo ocorre 0 processo
de difusdo e precipitacdo de fases de forma simultanea, diferente dos processos de
cementacgéo e carbonitretacdo, onde apenas a difusdo acontece. Atualmente existem diferentes
modos de realizar esse processo, que sao eles: Nitretacdo gasosa, nitretacdo em banho de sais
e a modalidade mais recente desse tratamento, a nitretacdo a plasma (ALVES, 2001).

Tratamentos termoquimicos sdo diretamente influenciados pela solubilidade e difusdo
do elemento quimico adicionado no ago e o potencial presente no meio, seja ele solido,

liquido ou gasoso.

2.5. Nitretacdo a plasma

Dentre as diferentes tecnologias de processamento de superficie, a nitretacdo a plasma,
tem sido amplamente utilizada para a modificacéo de superficies metalicas ao longo do tempo
,(BELL,1982; KORHONEN,1983; PIZZOLATTI, 1988; GUERRA et al., 1998; EUGENIO;
BERMUDEZ, 1999).

A nitretacdo destaca-se dentre o0s tratamentos termoquimicos conhecidos, pois
proporciona sobre a superficie do material uma camada composta por duas regides,
denominada de camada nitretada. Tal processo acontece no campo onde ndo se tem variagao
volumétrica ocorrendo de forma significativa no material. A camada externa, proxima a
superficie, é determinada como camada branca ou camada de nitretos. Abaixo dessa camada
encontram-se a camada de difusdo. Nessa camada encontram-se o nitrogénio na forma
intersticial ou como precipitados de nitretos, (PINEDO, 2004).

O tratamento superficial por nitretacdo a plasma é uma técnica importante dentre os
tratamentos superficiais utilizados para materiais como ago e suas ligas. O processo de
nitretacdo a plasma ocorre quando se é imposta uma diferenca de potencial elétrico entre a
parede do reator (anodo) e a pecga (catodo) que em condig¢des controladas de temperatura,

pressdo e mistura gasosa, cobrindo completamente a superficie das pecas (BITTENCOURT,
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2004). Para gerar tal processo, se faz necessario gerar artificialmente uma atmosfera de
plasma.

Sao considerados quatro estados fisicos comumente conhecidos: solido, liquido,
gasoso e plasma. Os trés primeiros estados fisicos sdo encontrados com facilidade da
natureza, entretanto o estado de plasma constitui 99% de tudo que existe no universo, a maior
parte do que se encontra no rarefeito € plasma intergalactico. Os raios e auroras boreais
polares sdo outros exemplos naturais do estado de plasma. Os estados de plasma e gasoso
apresentam algumas similaridades, como a capacidade de fluir no ambiente e a baixa
densidade, (BITTENCOURT, 2004). O termo “plasma” também é referido como descarga
elétrica, descarga gasosa ou descarga luminescente aplica-se a um gas contendo espécies
eletricamente neutras ou carregadas. A Figura 10 apresenta os quatro estados fisicos da

matéria comumente considerados.

Solido Liquido Gasoso Plasma

Figura 7 — Representacdo esquematica dos quatro estados da matéria. (Adaptado de
GALVAO, 2016)

As descargas elétricas sdo provocadas pela diferenga de potencial entre duas por¢oes
de matérias, originando o processo de ionizagdo, gerando um plasma que emite uma radiacao
eletromagnética. Essa diferenca de potencial aplicada entre os dois eletrodos em uma
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atmosfera de baixa pressao proporciona um campo elétrico que viabiliza a aceleragdo dos ions
e elétrons do gas. Essas particulas pré-existentes sdo denominadas como elétrons primarios
(BITTENCOURT, 2004). As descargas elétricas sdo classificadas como: descargas elétricas
do tipo escuras e descargas elétricas do tipo luminescentes. Para as descargas luminescentes
uma parte da ionizacdo € emitida em forma de luz, caracterizado pelo o espectro de cores que
vao do roxo ao azul, a depender dos gases presentes em sua atmosfera. Dentro de uma
descarga elétrica, diferentes regimes sdo identificados, sdo eles: Corona, de Towsend,
Subnormal, Normal, Anormal e Regime de Arco. Na Figura 11 sdo apresentados de modo
esquematico os principais regimes de descarga para uma curva caracteristica da tensdo X

corrente entre dois eletrodos.

Descarga lumin  Regime de trans.
Anormal '-.i / para arco
1200 = i /
Descarga lumin __
1000 = Subnormal -
e 800 |- Townsend
: ‘
w
g L
% Loy B % Descarga
= lum normal
= Descarga
= de Arco
200 =
| f\( | | 1

A7 A 1

10 10 10 10
Corrente [A)

Figura 8 - Curva caracteristica da tensdo x corrente entre dois catodos numa descarga
elétrica (Adaptado de ROTH, 1995).

Os plasmas gerados artificialmente utilizados para processamentos de materiais, Sao
identificados pelo o seu baixo grau de ionizagéo e recebem a denominacdo de plasmas frios.
Essa denominacdo se d& pela temperatura presente na atmosfera de plasma, variando entre
100°C e 1000°C e também esta relacionado a diferenca entre as energias dos elétrons em

relacdo as energias das especies neutras da atmosfera.
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O processo de nitretacdo € um tratamento superficial termoquimico, que ocorre através
do fenémeno de difusdo. A difusdo pode ser descrita como matéria sendo transportada através
da matéria. A difusdo termoquimica recebe este nome, pois a energia de ativacdo “Q” é a
energia térmica (Q volume (gréo) > Q contorno de grdo > Q superficie), (F. HOFFMANN
AND P. MAYR, 1984). Os gradientes energéticos facilitam a movimentacdo de atomos
através da estrutura solida. A facilidade de difusdo é diretamente proporcional a maior
quantidade de energia de ativacao (coeficiente de difuséao).

Dentro dos graos a movimentacdo dos a&tomos se da:

e Através dos defeitos na rede cristalina;

e Através dos intersticios;

e Forcosamente substituindo atomos.

No caso das ligas a difusdo € realizada concomitantemente pela:

e Na Superficie;

e Contorno de Grdo;

e Através do volume solido (Gréo).

Seu objetivo é promover melhorias nas propriedades mecanicas, quimicas e
triboldgicas dos materiais metalicos, por meio da incorporacdo de &tomos de nitrogénio em
sua superficie (ALVES, 2001). Esse incremento de atomos de nitrogénio na rede cristalina das
superficies metalicas, modifica as propriedades fisicas e quimicas nas camadas superficiais e
sub superficiais dos materiais tratados. Com a nitretacdo, estruturas como nitretos podem ser
gerados durante o processo de tratamento dos acos, do ponto de vista metallrgico essas
estruturas possuem caracteristicas de extrema relevancia, como elevada dureza, excelente
estabilidade térmica, resisténcia a corrosdo e boa resisténcia ao desgaste (PINEDO, 2004).
Dentre as melhorias do processo de nitretacdo a plasma e as propriedades adquiridas
destacam-se: aumento da dureza superficial, diminuicdo do coeficiente de atrito, resisténcia ao
desgaste, melhorias em relacdo as propriedades de adesdo e corrosdo (RIZK e
MCCULLOCH, 1979; PIZZOLATTI e ELBERN, 1988).

2.6. Fatores Influentes na Formacao de Nitretos de Niobio

Diversos parametros influenciam os tratamentos de superficies dos materiais, como
temperatura, tempo, dentre outros. Para 0s tratamentos térmicos e termoquimicos de materiais

0 parametro temperatura apresenta-se como o principal agente responsavel pelas
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transformac6es metallrgicas. Processos onde o processo de difusdo ocorre, a elevagdo desse
pardmetro atua no aumento do processo de difusividade de elementos no material a ser
tratado.

Como demonstrado por Borcz, 2010, a medida que se eleva a temperatura nos
processos de nitretacdo a plasma de niobio, existe uma maior tendéncia na formacéao de fases
de nitretos de alta complexidade, como Nb4N3, e-NbN e Nb5N6.

Na Figura 12 ¢é apresentado o diagrama de fases nidbio-nitrogénio, onde € possivel
verificar as fases que podem ser formadas ao longo da variacdo de nitrogénio em uma liga
Nb-N. Permitindo assim identificar as temperaturas de dissociacdo e fusdo das ligas,
concentracBes de nitrogénio e mudangas de fases. A temperatura de fusdo do niobio metélico
se apresenta em 2469°C.

Verifica-se que se alterar a concentracdo quimica do nitrogénio no tratamento de uma
liga Nb-N é possivel obter diferentes fases de nitretos, ou uma mescla de diferentes fases,
alterando a composicdo final da liga. De tal modo, dentro do processo de nitretacdo a
alteracdo da pressdo do tratamento também pode influenciar na formacéo de fases de nitretos
nas ligas tratadas, (SOUSA, 2008;VRANJICAN, 1992). Nota-se a influéncia da pressdo de
nitrogénio a na formacdo das fases de NbN, como quantidade de fases identificadas e
microdureza. Em menores pressdes, para o nidobio o surgimento de fases como B-Nb2N é

favorecido, (Zhitomirsky,1998).
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Figura 9 - Diagrama das fases Nb-N (Adaptado de ASM HANDBOOK, 1990)

A tabela 1 apresenta os nitretos de nidbio formados pelo o processo de nitretacdo a
plasma para as ferramentas de corte de NbC-Co, em relagdo com as defini¢des da literatura.

Tabela 1 - Principais fases e estruturas cristalinas para as respectivas composi¢cdes em peso
de nitrogénio nas ligas nidbio-nitrogénio para a liga estudada (ASM HANDBOOK, 1990).

Composigéo de o
Estado Fase . Estrutura Cristalina
Formacéo (% p N)

Estavel ¢ -NbN ~13,1a 20 Hexagonal simples

Estavel B-Nb2N ~5,9a7 Hexagonal simples

Metaestavel NbsNe ~15,3 Hexagonal simples
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3. Materiais e Métodos

Neste capitulo sdo descritas as caracteristicas do aparato experimental, das ferramentas
de corte e a metodologia de ensaios utilizada dividas entre a divisdo de Fases denominadas
como Fase | e Fase II.

3.1. Sequéncia légica do método de execucdo de ensaios.

A sequéncia logica da metodologia de ensaios foi dividida em duas fases, nomeadas

como: Fase | e Fase 11, demostrada na Figura 13.

Metodologia de Ensaios

Perguntas de Pesquisa

[ 1) Qual ¢ faixa de | [2) Qual a espessurada
temperatura ¢ pressio mais camada nitretada que
adequada para formagao proporciona ao NbC-Co
de fases de nitretos nas as melhores
ferramentas de corte de propriedades mecanicas
NbC-Co pelo processo de para sua aplicagao como

& nitretagio a plasma? ferramenta de corte? /

i

Figura 10 — Sequéncia Metodoldgica de Ensaios.

Cada uma dessas fases representa etapas interdependentes da execugdo dos ensaios,
estruturadas de forma a responder as perguntas de pesquisas formuladas que direcionam o
desenvolvimento deste estudo.

A Fase | foi desenvolvida para responder a primeira pergunta de pesquisa formulada,
direcionada a compreender qual faixa de temperatura do processo de nitretacdo a plasma que
fornece as melhores condicOes para a formacéo de fases de nitretos nas ferramentas de corte
de NbC-Co. A Fase Il foi desenvolvida para responder a segunda pergunta de pesquisa,
direcionada para avaliar qual espessura da camada de tratamento que propicia ao material das
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ferramentas de corte as melhores propriedades mecénicas. Para entendimento do
desenvolvimento das duas fases propostas, as proximas subsec¢des detalhardo os equipamentos

e materiais utilizados durante os tratamentos propostos.

3.1.1. Caracteristicas das ferramentas de corte

Essa subsecéo trata do detalhamento das ferramentas utilizadas, durante as Fases | e 1l.

As ferramentas de corte utilizadas neste estudo foram projetadas para serem utilizadas
em usinagem por torneamento externo e foram fabricadas conforme a designacdo ISO SNMA
190608 (inserto quadrado), sem quebra-cavacos. Para este objeto de estudo a geometria da
ferramenta ndo se tornou um fator categoérico, dessa forma uma geometria simplificada foi
selecionada para os insertos.

As ferramentas foram adquiridas comercialmente e fabricadas por meio do processo
de sinterizacdo e submetidas ao processo de retificacdo para acabamento.

As ferramentas sdo compostas de uma liga, cujo elemento principal é o Carbeto de
Niobio (NbC), tendo como ligante o Cobalto (Co), Tungsténio (W) e Ferro (Fe). A faixa de
composicdo quimica da estrutura presente nas ferramentas de corte estudadas é apresentada na
Tabela 2.

Tabela 2 — Composicdo quimica (% vol.) das pastilhas de Corte de NbC-Co.
(Adaptado de MONTENEGRO,2017.)

Composic¢édo quimica (% vol.) NbC Co W Fe

Ferramentas de corte de NbC 85.1 13.4 1.2 0.3

Nota-se que o elemento predominante nas ferramentas é o composto de NbC, tendo
seu percentual em volume de 85,1%, seguido pelo o elemento Cobalto que apresenta o valor
de 13,4%.

Os insertos apos adquiridos foram limpos por solugédo de alcool isopropilico e algodao
antes de serem colocados na camara de tratamento, a fim de evitar qualquer tipo de

contaminagdo com a atmosfera gerada durante o tratamento por nitretagéo a plasma.
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Ap0s o recebimento e limpeza das ferramentas de corte as mesmas foram submetidas
ao processo de nitretacdo a plasma, no sistema de tratamento utilizado para esse estudo,
detalhado na subsecéo 3.1.2.

3.1.2. Aparato experimental para nitretacdo a plasma

Essa subsecédo trata do detalhamento do aparato experimental de nitretacdo a plasma
utilizado nos experimentos durante as Fases | e 1l. O aparato experimental consiste em um
sistema para tratamento por plasma, que permite a realizagdo de tratamento por nitretacdo e
por PECVD (Plasma Enhanced Chemical Vapor Deposition). Possui sistemas de vacuo, de
alimentacdo de gases para o reator, de medicdo de pressdao e uma fonte de alimentacédo
elétrica.

O reator possui uma cadmara de aco inoxidavel com volume de 15,8 Litros, utilizado
como meio de geracdo da atmosfera de tratamento. Os agos inoxidaveis austeniticos, como o
AISI 304, apresentam as propriedades mais adequadas para a construcdo de camaras de vacuo
soldadas, entretanto encontram-se sua construcdo proveniente de outros materiais com
propriedades inferiores para o0 uso, como o bronze e cobre, (CARPENTER, 1970). O reator
possui duas janelas de observacdo de quartzo nas partes centrais da cadmara que viabiliza a
visualizacdo e controle da atmosfera de tratamento.

O sistema de vedagdo da camara entre a tampa e o costado externo é obtida através de
anéis de silicone, tal tipo de vedacdo estende-se aos demais pontos de conexdo do sistema, 0
nome utilizado para esse exemplo de vedacao se da por “O’rings”.

Para gerar a atmosfera de plasma utilizou-se uma fonte de tensdo/corrente DC-pulsada,
marca Advanced Energy, modelo Pinnacle Plus+, que recebe a tensdo alternada de 220 V da
rede elétrica. Utilizou-se tal sistema pela condi¢do de operar “pulsando” a tensdo (V), que
atua garantindo a uniformidade da atmosfera de plasma e a compensacéo de carga durante o
pulso reverso, impedindo que arcos se desenvolvam durante o processo de geracdo da
atmosfera de tratamento (ALVES, 2001). Tal condicdo evita que durante o tratamento um
aquecimento excessivo ocorra em regides especificas do material, como por exemplo regides
com finas espessuras ou com pequenos didmetros. A alimentacao catddica do sistema € obtida
através da fonte pulsada citada, que possui range de tensdo entre 325 a 800 V, poténcia
méaxima de saida de 5 kW, corrente maxima de 35 A e periodo m&ximo de pulso igual a 2 ps.
Tal fonte foi projetada para atender as necessidades de pesquisa experimental para o

tratamento proposto.
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O sistema de tratamento conta com um medidor de temperatura (termopar), marca
ECIL, do tipo WK2 (chromel-alumel), com didmetro de 1,60 mm, revestido com tubos
cerdmicos que o isolam eletricamente da atmosfera de tratamento. Sua faixa de operacdo é de
0 a 1200 °C e esta alocado na parte inferior do reator, em contato direto com o “porta
amostra” utilizado, o qual atende como suporte mecanico e como contato da fonte para o
catodo durante o tratamento. Para verificacdo da temperatura captada pelo termopar durante
0s experimentos utilizou-se um multimetro digital, da marca Minipa, modelo ET-2082C, que
estd conectado ao termopar.

Os sistemas de tubulacbes dos gases utilizados foram confeccionados em cobre de
pureza comercial e vedados por conexdes de latdo em formato de anel. A alimentagcdo de
gases fornecida ao sistema foi feita através de cilindros comerciais de nitrogénio, hidrogénio e
argonio de ultra pureza.

O sistema de vacuo do sistema é realizado por intermédio de uma bomba mecanica da
marca Edwards, modelo E2M18, de duplo estagio que possui uma valvula mecénica para
acionamento. Nesse sistema o gas € confinado, comprimido e direcionado da baixa pressdo da
camara, de 10-3 Torr, para a alta pressao na lateral da bomba, onde € direcionado e expelido
para a atmosfera, proporcionando a condi¢do de vacuo dentro da cdmara de tratamento. Tal
sistema também é responsavel pela manutencdo da atmosfera de plasma durante o tratamento
por nitretacado.

A pressao de trabalho foi verificada através de um medidor de pressdo absoluta da
marca Edwars, modelo TIC Inst Cont 40W, tipo Pirani, para faixa de trabalho de 10-3 Torr a
102 Torr. O ponto calibrado no equipamento como sendo a pressdo de fundo de escala
utilizada no equipamento foi de 10-3 Torr.

Na Figura 14 é apresentado o esquema interno do sistema de tratamento, onde séo
indicados os principais componentes como sistema de entrada de gases, sistema para quebra
de vécuo, fonte de alimentacdo, aterramento, localizagdo da amostra a ser tratada e porta

amostra utilizado.
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Figura 11 — Desenho esquematico do interior da cdmara de tratamento utilizada para

0S processos de nitretacdo a plasma.

Na Figura 15 é apresentado o esquema integrado do sistema de tratamento, onde sdo
indicados o0s principais componentes e as configuracdes utilizadas para o trabalho
apresentado. Esse detalhamento fornece as informacdes necessarias para entendimento do

sistema, além do detalhamento ilustrado de cada componente.
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Detalhamento componentes

1.Cdmara de Descargas

2. Tampa de acesso

3.Porta amostra em atmosfera de plasma

4.Amostra em atmosfera de plasma

5.Janela de observagio com visor de quartzo

6.Termopar

7.Aterramento

8.Fonte de alta tensao DC/Pulsada - Controle de
tensdo do plasma

9.Controle de corrente do plasma

10.Valvula de evacuagido da camara de gases

11.Bomba de Vacuo

Figura 12 — Representacao esquematica do sistema de tratamento.

(Adaptado de LEME, 2016).

O tratamento por nitretacdo a plasma requer uma sequéncia de operagOes definidas e

minuciosas, a fim de garantir consisténcia nos resultados dos experimentos e boas condi¢6es

de tratamento.

Logo as sequéncias de operagdes para correta realizacdo dos experimentos e manuseio

de forma segura seguem descritas, tal método foi aplicado nos experimentos das Fases | e II:

1.

camara de tratamento;

de tratamento;

Introducdo das ferramentas de corte no suporte para amostras (catodo) dentro da

Fechamento da camara de tratamento com a tampa de acesso superior;
Acionamento da bomba de vacuo em botdo on/off. Abertura da valvula mecéanica
de acionamento do sistema para posic¢ao aberta;

Inicio da evacuacdo primaria na camara de tratamento e nas linhas de gases a

serem utilizadas, até a pressdo atingir a marca de 7,5x10-3 Torr em todo o sistema
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5. Atingido a pressdo estabelecida inicia-se a introducdo dos gases a serem utilizados
na atmosfera de vécuo, introduzindo a mistura de gases (30% H2 + 70% Ar2),
através dos fluximetros de pressao;

6. ApoOs a estabilizacdo da presséo liga-se a fonte e colocam-se 0s parametros a serem
utilizados no tratamento, como poténcia, corrente e tensao;

7. Com a definicdo dos parametros aciona-se o plasma para inicio do tratamento;

8. Manipula-se lentamente os parametros de tensdo para chegar a marca de 400 V,
para obtencdo de um plasma estavel de baixa intensidade. Todos o0s experimentos
foram iniciados com a tensdo de 400 V, para as Fases | e Il;

9. Regulando-se lentamente a pressdo dos gases para aproximadamente 10-1 Torr,
inicia-se a etapa de limpeza superficial das amostras por bombardeamento idnico
(sputerring). Essa etapa também é responsavel por fornecer a rampa de
temperatura e pressao do tratamento até os parametros desejados;

10. Apds o alcance dos parametros estabelecidos inicia-se a etapa de nitretacdo, onde
nitrogénio é inserido na mistura de gases (70% N2 + 15% H2 + 15% Ar) com 0s
parametros de tratamentos definidos, pelo o tempo determinado para cada Fase;

11. Apos o ciclo de nitretacdo completar-se, desliga-se a fonte de poténcia;

12. Inicia-se o resfriamento do sistema de tratamento e amostras na camara de
tratamento em atmosfera de 100% em volume de arg6nio. Ap6s aproximadamente
160 minutos de resfriamento desliga-se o sistema de vacuo;

13. Abre-se a cdmara de tratamento e retira-se as amostras para as caracterizacfes
necessarias com auxilio de uma pinca.

O arranjo fisico do sistema de tratamento utilizado esta instalado no Laboratério de

Plasmas e Processos (LAB — LPP), pertencente ao Departamento de Fisica de Plasmas do
Instituto Tecnoldgico de Aeronautica — ITA. A Figura 16 demonstra uma imagem da

instalacdo laboratorial utilizada para o processo de nitretagéo.
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Figura 13 — Sistema de tratamento por plasmas de parede simples, com aquecimento direto
por plasma. Pertencente ao Laboratorio de Plasmas e Processos (LAB-PP), laboratério

vinculado ao Instituto Tecnoldgico de Aeronautica — ITA.
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Com a intencdo de garantir a qualidade da atmosfera de tratamento do reator,
executou-se limpeza de seus componentes a cada tratamento realizado. O processo de limpeza
é destinado as partes metélicas, vidro e cerdmicas expostas a atmosfera de tratamento. Esse
procedimento foi realizado através do processo de lixamento manual, com lixas de 400 e 600
um, além de tripla limpeza de cada componente com alcool hidratado, seguido de processo de
secagem em ambiente natural.

A limpeza de cada componente é necessaria por conta do bombardeamento iénico
decorrente do processo de nitretacdo. Esse processo gera a aderéncia de material metalico aos
componentes de isolamento da camara, podendo interferir no processo de nitretagéo.

Na Figura 17, é demonstrado cada componente interno da cadmara de tratamento e suas

descricdes.

1. Parede de isolamento térmico @ @

2. Parede de isolamento (tampa de acesso)

3. Base em ago inoxidavel
4. Haste para entrada de gases
5. Porta amostra em ac¢o inoxidavel

6. Conjunto ceramico/vidro para isolamento térmico

Figura 14 — Componentes internos da camara de tratamento.
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Na Figura 18, sdo demonstrados 0s componentes internos montados na camara de

tratamento apds a limpeza, com uma ferramenta de corte de NbC-Co prestes a receber o

tratamento por nitretacdo a plasma.

Amostra de NbC-Co

k ! e o

Figura 15 — Componentes de isolamento montados na camara de tratamento com uma

ferramenta de corte de NbC-Co.

3.1.3. Técnicas de caracterizacdo para avaliacdo de propriedades e

microestruturas

As caracterizacGes das amostras antes e ap0s os tratamentos por nitretacdo foram
realizadas a fim de analisar as alteragOes associadas ao tratamento realizado, como as fases
formadas, a morfologia da superficie das ferramentas, as evoluges microestruturais e dureza
do material. Para realizar essas caracteriza¢des, foram utilizadas as seguintes técnicas:

¢ Identificacdo e caracterizacdo de precipitacdo de fases: Para determinacéo
das fases presentes na superficie das amostras analisadas, utilizou-se a técnica

de Difracdo de Raios-X (DRX). As avaliagBGes foram realizadas no Laboratério
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de Materiais (LabMAT), do Departamento de Fisica do Instituto Tecnoldgico
de Aerondutica — ITA. Utilizou-se o equipamento modelo PANalytical
Empyrean, tubo (&nodo) de cobre (Cu) entre 20° e 90°, com passo de 0,02°.
Analise da estrutura cristalina superficial: Com objetivo de analisar a
estrutura superficial das amostras, analises por microscopio eletrénico de
varredura do tipo Field Emission Gun (FEG), marca Vega3, (baixo vacuo)
foram realizadas. O equipamento € pertencente ao Laboratorio Associado de
Sensores e Materiais (LAS), localizado no Instituto Nacional de Pesquisas
Espaciais (INPE). As amplia¢des foram de 500x a 30.000x.

As técnicas de Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) e anélise em
Microssonda de Energia Dispersiva de Raios-X (EDS), foram realizadas no
Instituto Tecnologico de Aeronautica — ITA. O equipamento MEV utilizado é
do modelo Vega3 meXMU (TESCAN) baixo vacuo, nos modos de imagem
por elétrons secundarios — SE (Secondary Electron) e retroespalhados — BSE
(Backscattered Electron), equipado com um sistema para espectroscopia de
energia dispersiva x-act SDD 10 mm2 (OXFORD Instruments).

Andlise de dureza superficial: As avaliaces de microdureza foram
realizados no Laboratorio de Materiais, do Departamento de Materiais do
Instituto Tecnoldgico de Aeronautica — ITA. O equipamento utilizado foi um
DuraScan 50 DS-50 (EMCOTEST), as durezas em escala Vickers com
microindentador, utilizando a escala HV 0.2 (1,1961 N). Para manter a
integridade das medicdes, as distancias da borda da amostra e entre uma
indentacdo seguiram a recomendacdo da Norma Vickers EN 1SO 6507m.
Analise da rugosidade superficial: Para avaliacdo da morfologia superficial
das amostras, foi utilizado analises topogréficas cujo principio baseia-se na
refracdo do comprimento de onda da luz conforme diferentes angulos ao
atravessar uma lente, denominado Microscopio Confocal de Aberragédo
Cromatica, modelo Cyber — CT100. Pertencente ao Centro de Competéncia em
Manufatura — CCM, laboratério vinculado ao Instituto Tecnoldgico de
Aeronautica — ITA. Com essa técnica foram realizadas as analises de
rugosidade Ra em uma area de 0,8 por 0,8 mm na superficie das ferramentas de
corte, segundo norma ISO. O passo de medicdo foi definido como sendo 10

pm para todas as amostras. Com a técnica utilizada tornou-se possivel
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determinar a rugosidade superficial da amostra antes e depois do tratamento
por nitretagdo a plasma. A Figura 18 demostra esquematicamente a regido
analisada na superficie das amostras de NbC-Co em visualizacdo 3d, por meio
da técnica de microscopia eletrénica de varredura. Na regido selecionada de
cada ferramenta analisada foi retirada a média de 5 perfis de rugosidade Ra e 0
desvio padrao dos valores avaliados, tantos para as ferramentas tratadas quanto
para as sem tratamento. A Figura 19 apresenta a regido analisada nas

ferramentas de corte, para as Fases | e I1.

Regido de Analise da
Rugosidade (Ra)

31 pm
31 pm
30 pm
30 pm
29 pm
29 pm
28 pm
28 pm
27 pm
27 pm
26 pm
26 pm
25 pm
25 pm
24pm

Ferramenta de Corte

de NbC-Co

Figura 16 - Andlise 3d da superficie da ferramenta de corte de NbC-Co sem

tratamento, por meio da técnica de microscopia Optica por aberracdo cromaética.

3.2. Descricdo metodologica da Fase |

A sequéncia metodoldgica da Fase I, visa investigar os parametros de nitretacdo a
plasma que influenciam o processo de formagao de nitretos nas ferramentas de corte de NbC-
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Co. Assim como as caracterizacdes necessarias para avaliacdo das propriedades mecanicas e
microestruturais que o tratamento propiciou as ferramentas.

Inicia-se com o processo de aquecimento das amostras na camara de tratamento, por
meio de uma pré limpeza do sistema e das amostras denominado na literatura como processo
de sputtering (LIEBERMAN; LICHTENBERG, 2005; HOMERO SANTIAGO MACIEL,;
ALVES, 2001). Esse processo foi realizado por intermédio de bombardeamento idnico em
atmosfera controlada, utilizando fluxdmetros que medem fluxo em sccm dos gases utilizados
no processo. Para esse processo foi utilizado em 100 sccm (Standard Cubic Centimeter per
minute) com 70% em volume de argbnio e 30% de hidrogénio. O tempo desse processo
fornece a rampa de aquecimento até a temperatura e pressdo desejada para o tratamento, 0
processo de sputtering ocorreu em aproximadamente 60 minutos. Para as Fases | e Il o
processo de sputtering foi realizado nas mesmas condicdes para todas as amostras.

Ao atingir a temperatura e pressao estabelecida é iniciado o tratamento por nitretacéo,
onde Nitrogénio € inserido na atmosfera de tratamento. Nessa etapa a atmosfera é composta
por uma mistura de Nitrogénio, Hidrogénio e Argonio, nas proporgdes de (70% N2, 15% Ar e
15% H2). Na Fase | o tempo de tratamento da etapa de nitretacdo teve duragdo de 2 horas, na
Fase Il os experimentos foram realizados nos tempos de 2,3 e 4 horas. Sabe-se que 0 tempo de
2 horas de nitretacdo propicia uma boa formacdo de camadas de nitretos (NbN) em
tratamentos realizados em ago Nidbio (BORCZ, 2010). Dessa forma na Fase | foi
determinado, para todos os experimentos, o tempo de 2 horas de tratamento nas condicdes
propostas. Apls o tratamento as amostras foram resfriadas no proprio sistema sob a
manutencdo do fluxo gasoso de argonio por aproximadamente 160 minutos.

As nitretacbes a plasma foram conduzidas de modo a avaliar principalmente a
influéncia da temperatura e da pressao no tratamento de NbC-Co. Para isso foram utilizadas
as temperaturas e pressoes apresentadas na Tabela 3. Objetivando-se analisar a influéncia das
variagdes desses parametros em relacdo ao: surgimento de novas fases no material, espessura
da camada tratada, aumento da dureza superficial, rugosidades apresentadas e evolugdes

microestruturais.
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Tabela 3 — Condicgdes de tratamentos adotados durante a Fase | durante 2 horas de nitretacéo .

Presséo (Torr) Temperatura (°C)
1,5 480 530 580 600 700*
3 480 530 580 600 700

* A configuracgéo do sistema de tratamento ndo permitiu a realizacéo do

experimento nessa condicao.

As temperaturas para os tratamentos foram adotadas de forma gradativa de 480°C para
temperatura de 700°C. A temperatura de 700°C foi adotada como sendo a méxima
temperatura que se pdde alcangar, com as configuracdes do sistema de tratamento utilizado,
certificando um processo seguro de manuseio. O periodo maximo de pulso utilizado foi de 2
Ws durante os experimentos, segundo ensaios realizados previamente esse periodo se mostrou
eficiente para manter o plasma estavel durante o tratamento. As pressdes utilizadas nos
tratamentos foram de 1,5 e 3 Torr (aproximadamente 200 e 400 Pa), para um fluxo de mistura
gasosa de 100 sccm controlado por meio de medidores eletrénicos de vazdo. As amostras
receberam as nomenclaturas de acordo com os parametros de tratamentos determinados,
demonstrados na Tabela 3. Na Fase | foram realizados os tratamentos de 10 ferramentas de
corte sob diferentes condigdes de tratamento, nomeadas de TO1 a T10 progressivamente.
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Tabela 4 — Nomenclatura e condigdes de tratamento das amostras utilizadas na Fase |

durante 2 horas de nitretacao.

Nomenclatura Pressao (Torr) Temperatura (°C)
TO01_P3_T700 3 700
T02_P3_T480 3 480
T03_P3_T530 3 530
T04 P1.5 T600 1,5 600
T05_P3_T600 3 600
T06_P3_T580 3 580
T07_P1.5 T530 1,5 530
T08 P1.5 T580 1,5 580
T09 P1.5_T480 1,5 480
T10 P15 T700 * 1,5 700

* A configuracéo do sistema de tratamento nédo permitiu a finalizacéo do

experimento nessa condicdo de ensaio.

Na realizacdo dos experimentos foi utilizada uma fonte de tensdo pulsada, onde a
tensdo variou de 430 Volts a 630 Volts durante os experimentos, sendo que o limite de tenséo
da fonte é de 800 Volts. Ap6s o téermino da etapa de tratamento por nitretagdo, pelo tempo
estipulado, as amostras foram resfriadas no préprio sistema de tratamento sob uma atmosfera
de 100% em volume de argonio.

A sequéncia metodologica adotada para a Fase | € direcionada a responder a primeira
pergunta de pesquisa proposta. A sequéncia possibilita a compreensdo dos parametros
adotados para o processamento das ferramentas de corte e as analises referentes as avaliacdes
das propriedades mecénicas e microestruturais alcancadas.

Para a Fase | os seguintes parametros se tornaram fixos na camara de tratamento:
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o Material tratado (ferramentas de corte de NbC-Co);

o Fluxo de gases para a etapa de sputtering (70% Ar e 30% H2);
e Fluxo de gases para a etapa de nitretacdo (70% N2, 15% Ar e 15% H?2);

e Tempo de tratamento para a etapa de nitretacdo (2 horas).

e Os parametros interdependes para essa fase foram:

e Temperatura (°C);
e Presséo (Torr);

e Tenséo (Volts).

Na Figura 20 é demonstrada a sequéncia tedrica experimental utilizada na Fase I.

Abordagem Tedrica Experimental

Ferramentas
de corte de
liga NbC-Co.

.4>_>
|

Parimetros Reator a Plasma

( Parimetros Fixos ]

*Material: NhC - Co

i *Fluxo de Gases: T0% N, 15% Are 15%H
i *Tompo de tratamento (t): 2 horas i

[ Parimetros Interdependentes J

1. Temperatura (°C)
2.Pressiio (Torr)
{ 3.Tensdo (Volts)

Definicdo dos pardmetros

de nitretagdo a plasma
para o material (NbC-
Co).

apads o tratameito por

nitretacdo a plasma.
Técnicas de Propriedades ¢
caracterizacio Microestrutura [,

L

Difragdo de Raio-X

Microscopia Confocal
de Aberracdo Cromatica

Microdureza Vickers

Microscopia eletrdnica
de varredura (MEV),
EDS e
Field Emission Gun
(FEG)

Identificagdo e caracterizagio
da precipitacio de (ases

Andlise da rugosidade
superficial (Ra)

Andlise de dureza superficial
(HV)

Anilise da estrutura
cristalina superficial

— R

Ferramentas de corte NbC-Co

Pergunta de Pesquisa

1)YQual é faixa de temperatura e

—» pressiio mais adequada para formagdo

de fases de nitretos nas ferramentas
de corte de NbC-Co pelo processo de
nitretagdo a plasma?

Figura 17 — Sequéncia metodoldgica de ensaios para a Fase I.
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3.2. Descricdo metodologica da Fase I

A Fase Il é destinada a responder a segunda pergunta de pesquisa elaborada a
direcionar o desenvolvimento desse estudo. A sequéncia metodoldgica dessa Fase, visa
investigar a relacdo do tempo de tratamento com a espessura da camada de nitretos e as
propriedades alcancadas com a variagao desse parametro.

Com a selecdo da melhor condicdo de tratamento por nitretacdo, resultante da
abordagem tedrica experimental da Fase |, na Fase Il as ferramentas de corte foram
conduzidas novamente ao sistema de tratamento para investigacdes de diferentes tempos de
tratamento por nitretagdo

Para a Fase Il os demais parametros do reator, ja selecionados na Fase | como sendo
0s parametros interdependentes mais adequados para a nitretacdo das ferramentas de corte de
NbC-Co, tornaram-se parametros fixos. Dessa forma o pardmetro tempo de tratamento na
etapa de nitretacdo foi a Unica varidvel investigada. O tempo de sputtering do processo
continuou 0 mesmo para todas as amostras.

Parametros que se tornaram fixos na cadmara de tratamento durante a Fase II:

e Material tratado (ferramentas de corte de NbC-Co);

e Fluxo de gases para a etapa de sputtering (70% Ar e 30% H2);

e Fluxo de gases para a etapa de nitretacdo (70% N2, 15% Ar e 15% H2);
e Temperatura (°C);

e Pressdo (Torr);

e Tenséo (Volts).

Segundo evidenciado no Capitulo 4 os parametros de temperatura e pressao
identificados durante a Fase I, como sendo os melhores parametros para nitretacdo a plasma
das ferramentas de corte de NbC-Co, sdo os parametros utilizados na amostra
T04 P15 T600. Dessa forma, tais pardmetros foram reproduzidos na Fase Il tendo a
dissensdo de que o tempo de tratamento se tornou o Unico pardmetro varidvel, investigado nas
condicdes de 2, 3 e 4 horas de tratamento durante a etapa de nitretacao.

Tabela 5 demonstra os parametros utilizadas na Fase Il nos tempos determinados com

as nomenclaturas determinadas.
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Tabela 5 — Nomenclatura e condi¢des de tempo de tratamento das amostras utilizadas na

Fase IlI.
Pressao Temperatura
Nomenclatura Tempo (Horas)
(Torr) (°C)
T11 P1.5 T600_2h 2 horas 1,5 600
T12 P1.5 T600_3h 3 horas 1,5 600
T13 P1.5 T600_4h 4 horas 1,5 600

Apds os experimentos as amostras foram direcionadas as técnicas de caracterizacdo
para analise de propriedades mecanicas e microestruturais provenientes dos tratamentos. Na

Figura 21 a abordagem teorica experimental utilizada nessa Fase € ilustrada.
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Figura 18 — Sequéncia metodoldgica de ensaios para a Fase Il.



64

4. Resultados e discussoes

4.1.1. Fase | e Fase Il — Variaveis iniciais de processamento

Os resultados da curva de temperatura em fungéo do tempo do processo de nitretagéo a
plasma para a amostra TO1_P3_T700 podem ser observados na Figura 22. Indicando as etapas
de aquecimento (Sputtering) e nitretacdo que o tratamento transita e também quais gases e em
qual percentual foram utilizados durante as etapas de processamento durante a realizacdo do

experimento.
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Figura 19 — Curva da temperatura em fungdo do tempo para 0 processo de aquecimento

(Sputtering) e nitretacdo representado pela a amostra TO1_P3_T700.

Todos os experimentos foram submetidos ao processo de aquecimento (sputtering) nas
mesmas condicdes de tratamento, descritos no capitulo 3. Devido ao sistema de tratamento
utilizado, esse processo também € responsavel por fornecer a curva de temperatura até a
estabilizacdo do processo para o tratamento de nitretacdo a ser realizado. Para todas as
amostras utilizadas neste trabalho, durante as duas Fases propostas, 0 processo de

aquecimento se manteve pariforme. A curva da variavel temperatura aumentou
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gradativamente em aproximadamente 50 °C a cada 10 minutos. Durante esse processo foi
utilizada atmosfera composta por 70% em volume de argonio e 30% em volume de
hidrogénio, correspondente a 70 sccm e 30 sccm de fluxo respectivamente. O fluxo de
nitrogénio se manteve desligado nessa etapa.

A utilizacdo do argbnio nessa etapa de processamento esta relacionada com sua maior
efetividade como agente de sputtering. O argonio tem massa atdmica maior que outros gases
utilizados no processo, (Argonio: 39,948 u; Hidrogénio: 1,00794 u) dessa forma as colisoes
geradas resultam numa maior propagacdo de defeitos na estrutura cristalina superficial. Esse
fator propicia a retirada de possiveis Oxidos presentes na superficie que podem impedir a
entrada do nitrogénio para a realizagdo do processo de difusdo, proporcionando assim uma
camada nitretada mais espessa (DOS REIS, 2011). Os processos de sputtering duraram cerca
de 60 minutos e foram repetidos, nessas condi¢cOes, para todas as amostras utilizadas nesse
estudo, tanto na Fase I quanto na Fase I1.

ApoOs a estabilizacdo da temperatura imediatamente foi iniciado o processo de
nitretacdo, onde foi adicionado a atmosfera de plasma 70% em volume de nitrogénio e 15%
em volume de argonio e 15% em volume de hidrogénio. Ao todo o tratamento para a etapa de
nitretacdo foi de 120 minutos para todas as amostras utilizadas durante a Fase I.

A utilizagdo do hidrogénio com porcentagem maior que 5% na mistura de gases tanto
no processo de aguecimento como no de nitretacdo diminui a incidéncia da formacdo da
camada escura na camada de nitretos, proporcionando melhores resultados em relacdo a
espessura e micro dureza da camada, como também a estabilizacdo da atmosfera de plasma
(FONTANA, 1991).

Nota-se que a temperatura durante a etapa de nitretagdo se manteve estavel durante
todo o tratamento e o fluxo de gases também se manteve com a proporcdo determinada,
tornando o processo controlado e condizentes com 0s parametros propostos.

Todas as amostras durante a Fase | e Fase Il obtiveram a mesma estabilidade para os
pardmetros selecionados durante 0s experimentos, para as duas etapas de tratamento:
aquecimento (sputtering) e nitretacao.

As amostras da Fase | (TO1_P3 T700 a TO09 P15 T480) e Fase Il
(T11_P1.5 T600 2h; T12 P1.5 T600 3h; T13 P1.5 T600_4h), apresentaram 0 mesmo
comportamento em relacdo as etapas de tratamento (aquecimento e nitretagéo), ou seja, foram
alcancadas condigOes estaveis durante essas etapas. Entretanto para o experimento da Fase I,

para a amostra T10_P1.5 T700, nessa condi¢do o tratamento ndo foi suportado pelo sistema
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de nitretacdo, gerando instabilidade durante o processo e abertura de arcos constantes. Dessa
forma, o tratamento foi interrompido e seus resultados ndo foram considerados nas discussoes
apresentadas no Capitulo 4.

A Figura 23 apresenta a foto da amostra TO1_P3_T700 recebendo o tratamento por

nitretacdo em atmosfera de plasma.

Figura 20 — Amostra TO1_P3_T700 recebendo o tratamento por nitretacédo a plasma.
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4.2. Investigacdo das variaveis de processamento: Fase |

As ferramentas de corte de NbC-Co possuem uma coloragdo caracteristica de
materiais metalicos (transi¢cdes de cor em cinza metélico brilhante). Durantes as investigacoes
dos parametros de nitretacdo da Fase I, as amostras de NbC-Co apresentaram coloracdes
superficiais diferentes de acordo com os pardmetros de nitretacdo utilizados, apresentando
variacgdes de coloragdo que transitaram entre os tons de cinza fosco e preto.

Sabe-se que as fases de nitretos podem apresentar colorac¢des distintas na superficie
metalicas tratadas de acordo com as formac6es cristalinas encontradas, (R.C. ADAMS, 2001).
Como demonstrado por DINIZ, 2015 e INDIANA FACCHIN, 2010, alguns revestimentos,
como o nitreto de titanio (TiN) e o nitreto de zirconia (ZrN), apresentam alteracéo de cor apés
0 tratamento por nitretacdo. Para esses tratamentos a coloracdo do substrato torna-se dourada.
Tal fenbmeno é considerado um indicativo da formagdo de TiN e ZrN nas superficies
metalicas tratadas, tendo relacdo direta com os parametros selecionados para a formacéo dos
compostos.

Como evidenciado por BERMUDEZ, 1999 a diferenca de potencial aplicada ao catodo
(tensdo) influencia o surgimento de fases de nitretos no material a ser tratado. Tal reacdo
ocorre devido a maior energia empregada nos mecanismos de bombardeamento i6nico
durante a nitretacdo. Unindo as varidveis de tratamento do processo, a relagdo temperatura,
tenséo e pressdo do tratamento pode favorecer ou ndo o aumento do processo de difusao
durante a nitretacdo, aumentando ou diminuindo a camada nitretada. Diante de tal hipotese,
correlacionaram-se os parametros de nitretacdo empregadas durante a Fase | para as pressoes
de 3 e 1,5 Torr, as tensdes utilizadas com as coloracgdes resultantes nos substratos de NbC-Co.
A tabela 6 identifica as amostras utilizadas durante essa Fase e 0s respectivos parametros de

temperatura, presséo e tenséo.
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Tabela 6 — Valores de tensédo da fonte pulsada para as amostras produzidas na fase | com

pressdo de 3 e 1,5 Torr.

Nomenclatura Tenséo (V)
TO1_P3 T700 600
T02_P3_T480 450
T03_P3_T530 580
TO5_P3_T600 470
T06_P3 T580 480
T04_P1.5_T600 600
TO7_P1.5 T530 530
T08_P1.5 T580 630
T09 P1.5 T480 450

A Figura 24 confronta as varidveis de processamento (temperaturas e tensdes
utilizadas), com a coloracéo superficial resultante para cada amostra. Para essas correlacdes
os tratamentos foram realizados utilizando 3 Torr de pressdo (aproximadamente 400 Pa),
temperaturas de 480 °C a 700 °C e tensdes entre 430 V a 600 V.
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Variaveis de Processamento
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Figura 21 — Variaveis de processamento, correlacao entre tensao, temperatura e pressdo de

3 Torr durante as investigacdes de parametros da Fase I.

Nota-se que as amostras tratadas com tensdes abaixo de 500 V para 3 Torr de pressdo
apresentaram uma coloracdo escura proxima a cor preta (amostras T02_P3 T480,
T06 _P3 T580 e TO5 P3 T600). As amostras TO1 P3 T700 e TO3 _P3 T530 apresentaram
uma coloracdo cinza fosco ap6s os tratamentos, para essas amostras as tensfes utilizadas
foram de 600 e 580 V, respectivamente.

A Figura 25 confronta as variaveis de processamento com a coloracédo resultante para
as amostras tratadas com pressdo de 1,5 Torr. Para essa correlacdo foram utilizadas
temperaturas de 480 °C a 600 °C e tensdes entre 430 V a 650 V. Essas combinagdes de
parametros sdo identificadas pelas as amostras T04 P1.5 T600, TO07_P1.5 T530,

T08_P1.5 T580 e TO9 P1.5 T480.
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Variaveis de Processamento
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Figura 22 — Variaveis de Processamento tenséo, temperatura e pressédo (1,5 Torr) durante as

investigacOes de parametros da Fase I.

Nota-se que apenas uma amostra apresentou a coloragdo preta (amostra
T09 P1.5 T480), tratada com 480 °C e 450 V. As demais amostras foram tratadas com
tensdes de 520 V a 650 V e temperaturas de 530 °C a 600 °C.

Pode-se observar nas duas investigacOes de parametros, que a diminuigdo da pressao
altera significativamente a tensdo utilizada no tratamento, demonstrando sua
interdependéncia. Quanto maior a pressao utilizada, menor a necessidade de aplicacdo de
tensdo no tratamento para alcancar a temperatura desejada. Entretanto a utilizacdo de tensdes
mais altas propicia uma maior energia do bombardeamento i6nico na superficie do substrato,
influenciando diretamente o processo de formacdo de nitretos por meio do processo de
difusdo (LIEBERMAN; LICHTENBERG, 2005).

Todas as amostras tratadas com tensfes abaixo de 500 V apresentaram a coloragédo
preta na superficie das amostras. Todavia, todas as amostras tratadas com tensdo maior do que
500 V propiciaram a formagédo de uma superficie de coloracédo cinza fosco. A combinacao de
parametros utilizando uma pressdao mais baixa (1,5 Torr), exigiu um aumento de poténcia
aplicada aos catodos em relagdo aos experimentos tratados com 3 Torr de pressdo. Dessa
forma, para essas combinacdes apenas uma amostra (T09_P1.5 T480) utilizou uma tenséo
menos do que 500 V, apresentando uma coloracdo escura em sua superficie.
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Sabe-se que os nitretos estaveis de Niobio apresentam, dentre as suas singulares
caracteristicas, a coloracdo como um indicativo de sua presenga. Suas variacdes de cores
transitam entre as coloragdes de cristais em tons de negros - acinzentados ou cinzentos. As
fases conhecidas de nitretos que apresentam tais caracteristicas sdo: B-Nb2N (estrutura do tipo
hexagonal simples), y -Nb4N3 (tetragonal de corpo centrado) e e-NbN (hexagonal simples)
(ASM HANBOOK, 1990). Logo, as correlacdes das variaveis de processamento demonstram
a possibilidade da formacao de diferentes fases de nitretos para as coloragdes encontradas.

Para sustentar essa teoria, a caracterizacdo por difracdo de raio-x foi realizada a fim de
identificar as fases presentes nas estruturas cristalinas formadas de forma a introduzir uma

classificacdo correlacionada com as varia¢Oes de parametros.

4.3. Caracterizacdo das amostras por Difracdo de Raios-X: Fase | e Fase
.

Na Figura 26 ¢é apresentado um difratograma de raios-x de uma amostra comercial de
Carbeto de Niobio — no inset ha também uma representacdo da estrutura cristalina cubica do
NbC na fase rock salt. Através desse difratograma verifica-se a presenca de nove picos que
caracterizam a fase rock salt do Carbeto de Niobio para as posi¢des 2theta (2[_]thale “34,05”
“40,39” “58,23” “69,85” “73,99” “87,32” “97,59”. Esse difratograma ndo faz parte das

amostras analisadas nesse trabalho e € apresentado como uma referéncia.
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Espectro de Difracao de Raios-X (NbC)
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Figura 23 — Espectro de difracdo de raio-x de uma amostra comercial de carbeto de nidbio
(NbC). Figura adaptada de (FONTES, 2005).

Na Figura 27 € apresentado o resultado do difratograma de raios-x em incidéncia
rasante, realizado em uma ferramenta de corte de NbC-Co sem tratamento por nitretacdo a
plasma. Verifica-se que os picos presentes no difratograma das ferramentas de corte de NbC-
Co coincidem com os picos encontrados nas amostras comerciais de NbC (Figura 26), para o
carbeto de nidbio metalico persente nas fichas JCPS (“Joint Commitee on Powder Diffraction
Stands”) 01-089-3830, 03-065-7964 e 01-089-5126 da ICDD (“International Centrie for
Diffraction Date”). No difratograma, apenas os picos de NbC na fase rocksalt sdo
identificados. Picos referentes a fases puras de cobalto ndo foram detectados na analise. Tal
comportamento pode ser justificado pela baixa quantidade de cobalto presente na amostra

(13.4% vol.), apresentado no Capitulo 3.1.1.
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Espectro de Difracio de Raios-X (NbC)
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Figura 24 - Difratograma para as ferramenta de corte de NbC-Co.

A fim de verificar as possiveis precipitagdes de fases de nitretos, 6xidos e hidretos de
niobio que podem ter surgido com os tratamentos por nitretacdo a plasma, foram utilizados
como referéncia as fichas de difracdo identificadas na Tabela 7. Cada fase identificada foi
relacionada a um numero de 1 a 5, com o intuito de facilitar as identificagdes de fases nos

difratogramas obtidos durante a Fase I. As fichas listadas encontram-se no anexo 1.

Tabela 7 — Nomenclatura para identificacdo das diferentes fases encontradas nos

difratogramas das amostras tratadas na Fase | e suas respectivas fichas de JCPDS.

Numeracao de Identificacdo de
Numeracgdo JCPDS

identificacdo Fase

NbC 01-089-3830, 03-065-7964

Co 01-089-4307 e 01-089-7093

Nb2N 01-089-5129 e 01-075-1616

1
2
3 e-NbN 01-089-5127, 01-089-5126, 01-089-5126
2
5

NbsNe 01-074-0607
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Na Figura 28 sdo apresentados os difratogramas das amostras nitretadas durante a Fase

I com pressdo de 3 Torr, identificadas pelas tensfes utilizadas e coloragfes de superficie
encontradas
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Figura 25 — Difratograma das amostras tratadas a 3 Torr na Fase | (T02_P3_T480;
TO5 _P3 T600; TO6_P3 T580; TO3_P3 T530; T0O1 P3 T700).

Através dos difratogramas (Figura 28) € possivel verificar a influéncia das evolugdes
de tensdo e temperatura de tratamento no surgimento de novas fases para as amostras tratadas

com 3 Torr de pressdo, em relacdo a amostra de NbC-Co sem tratamento.
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Para as amostras T02 P3 T480, T05 P3 T600, T03 P3 T530, verificou-se o
surgimento de novos picos referentes a fase de cobalto (2) nos difratogramas. A intensidade
dos picos aumenta gradativamente com 0s aumentos dos parametros temperatura e tensdo
durante as nitretacdo. Uma hipdtese para tal comportamento € a condicdo de segregacao do
cobalto com o aumento da temperatura. Como observado por GONCALVES, 2016, durante o
processo de solidificacdo de elementos em super ligas de nidbio, o fendmeno de segregacao
de elementos pode ser acentuado. Tal comportamento ocorre devido a extensa faixa de
solidificacdo do niobio em relacdo a outros elementos, gerando uma diferenca de difusividade
dos elementos solidos e liquidos durante a solidificagdo. O fenémeno de segregacdo do
elemento cobalto em ferramentas de corte de NbC-Co, também foi observado por
MONTENEGRO et al., 2018, tal comportamento pode comprometer o desempenho material,
levando a graves problemas microestruturais. Logo, considerando que o aumento de
temperatura pode evidenciar tais condi¢gdes, uma hipotese para o surgimento da fase de
cobalto nas difrages podo ser associado ao fendmeno de segregacao.

Com o aumento da temperatura para 700 °C e tensdo para 600 V, amostra
TO7_P3_T700, verifica-se o surgimento de fases de nitretos de estrutura hexagonal, fases e-
NbN (3), Nb2N (4). Todavia, a fase de cobalto (2), torna-se evidente nessa condi¢cdo de
tratamento, com uma maior intensificacdo dos picos. Tal fendmeno pode ser mais um
indicativo da correlacdo do aumento da temperatura de tratamento com o surgimento dessa
fase.

Para todas as condicGes de tratamento com 3 e 1,5 Torr de pressdo nao foram
identificados a presenca de Oxidos ou outros elementos que poderiam contaminar ou
comprometer a superficie das amostras tratadas.

As amostras tratadas a 3 Torr de pressao que apresentaram as colorac6es de superficie
acinzentadas, ndo necessariamente evidenciaram precipitacdes de fase de nitreto. Entretanto a
amostra TO1_P3_T700, que apresentou a coloracdo acinzentada em sua superficie, evidenciou
a presenca de picos das fases B-Nb2N (4) (estrutura do tipo hexagonal simples), e ais um
indicativo da correlacd que possuem como caracteristicas colora¢Bes de cristais em tons
cinzentos, (ASM HANBOOK, 1990). Em comparacao ao presente trabalho, BORCZ, 2010,
obteve 0os mesmos resultados em amostras de niobio tratadas com temperaturas acima de 500
°C e 3 Torr de pressdo, durante o tempo de 2 horas de tratamento. Logo, tais parametros
também propiciaram a formacdo de tais fases de nitretos nas ferramentas de corte de NbC-Co.
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Na Figura 29 sdo apresentados os difratogramas das amostras nitretadas durante a Fase
I com pressdo de 1,5 Torr, identificadas pelas tensdes utilizadas e coloracGes de superficie
encontradas.

Para as amostras tratadas com 1,5 Torr de pressao, para as amostras T09 P1.5 T480,
TO7_P1.5 T530 e T08 P1.5 T580, verificou-se o surgimento de novos picos referentes a fase
de cobalto (2) nos difratogramas. Da mesma forma que para as amostras tratadas a 3 Torr de
pressdo. Uma hipdtese para tal comportamento é a condicdo de segregagdo do cobalto com a
elevacdo da temperatura durante os tratamentos.

A amostra TO4_P1.5 T600, que apresentou a coloracdo acinzentada em sua superficie,
evidenciou a presenca de picos das fases Co (2), _T580, verificou-se o surgimento de novos
picos referentes a fase de cobalto (2) no2N (4) e 5 (Nb5N6). Os parametros utilizados
favoreceram o surgimento de novas fases para a amostra citada. Assim como para as
amostras tratadas a 3 Torr de pressdo, 0s experimentos realizados a 1,5 Torr que apresentaram
as coloracdes de superficie acinzentadas, ndo necessariamente evidenciaram precipitacfes de

fase de nitreto.
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Figura 26 — Difratograma das amostras tratadas a 1,5 Torr na Fase | (T09_P1,5 T480;

T07_P1,5 T530; TO4 P1,5 T600; TO8_P1.5 T580).

Na Tabela 8 sdo apresentadas todas as precipitacdes de fases identificadas para as

amostras tratadas durante a Fase I. Em resumo, com o0 aumento da tenséo e temperatura, nota-

se que a quantidade de fases encontradas nas difrac6es também aumenta. Tal comportamento

é evidenciado nas amostras tratadas a 1,5 e 3 Torr, tais influéncias serdo detalhadas a seguir.
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Tabela 8 — Identificacéo de fases para as amostras tratadas durante a Fase I.

Amostras Tenséo Fases Identificadas

T02_P3_T480 450 1 (NbC), 2 (Co)

TO5_P3_T600 470 1 (NbC), 2 (Co)

T06_P3_T580 480 1 (NbC), 2 (Co)

T03_P3_T530 580 1 (NbC), 2 (Co)

TO1_P3_T700 600 1 (NbC), 2 (Co), 3 (e-NbN), 4 NbzN

T09 P1.5 T480 450 1 (NbC), 2 (Co)

TO7_P1.5 T530 530 1 (NbC), 2 (Co)

T04_P1.5 T600 600 1 (NbC), 2 (Co), 3 (e-NbN), 4 Nb2N e 5 (NbsNs)
T08_P1.5 T580 630 1 (NbC), 2 (Co)

Na Figura 30 séo apresentados os difratogramas das amostras nitretadas durante a Fase
Il com presséo de 1,5 Torr e temperatura de 600 °C e tempos de 2, 3 e 4 horas de tratamentos,
identificadas pelas tens@es utilizadas e coloragcfes de superficie.

Na Tabela 9 sdo apresentadas todas as precipitacdes de fases identificadas para as

amostras tratadas durante a Fase II.
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Figura 27 — Difratograma das amostras tratadas a 1,5 Torr e 600 °C na Fase 11
(T11_P1,5 T600_2h; T12 P1,5 T600_3h; T13_P1,5 T600_4h).

Tabela 9 — Identificacdo de fases para as amostras tratadas durante a Fase II.

Amostras Tensao Fases Identificadas
T11 P15 _T600_2h 600
1 (NbC), 2 (Co), 3 (e-NbN), 4 Nb2N e
T12 P1.5 T600 3h 600
5 (NbsNs)
T13 P1.5 T600 4h 600
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As amostras tratadas durante a Fase Il (T11 P1.5 T600 2h, T12 P1.5 T600 3h,
T13_P1.5 _T600_4h), foram reproducbes do melhor parametro encontrado durante a Fase |
(TO4_P1.5 T600), com diferentes tempos de tratamento. Tais amostras apresentaram a
coloragdo acinzentada em sua superficie, além de evidenciarem a presenca de picos das fases
Co (2), cieontrado durante a Fase | (TO4_P1.5 T600), com diferentes tempos de tratamento.
T2N (4) e 5 (Nb5NB).

Com o aumento dos tempos de tratamento, ndo foram identificados o surgimento de
novas fases nas amostras tratadas durante a Fase 1l, das fases ja mapeadas durante a Fase |
Entretanto nota-se um aumento da intensidade dos picos existentes com o decorrer do
aumento do tempo de tratamento realizado.

Para essa Fase também néo foi identificada a presenca de 0xidos ou outros elementos
que poderiam contaminar ou comprometer a superficie das amostras tratadas. Tal fator sugere
que as precipitacbes de fases dos tratamentos realizados durante a Fase Il ndo foram
influenciadas pelo 0 aumento do tempo de tratamento condicionado de 2, 3 e 4 horas.

4.4. Caracterizacdo das amostras pela técnica MEV-FEG: Fase |

As ferramentas de corte de NbC-Co foram analisadas em sua superficie por meio das
técnicas MEV-FEG, sem tratamento por nitretacdo a plasma, com ampliacdes de 500x e
30.000x (Figura 31).
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Figura 28 — Analise superficial das ferramentas de corte de NbC-Co por microscopia
eletronica por varredura com aumento de 500x e 30.000x, para amostra sem tratamento por
nitretacdo a plasma.

As andlises evidenciaram a presenca de poros que se prologam por toda a superficie da
ferramenta, das bordas as regiGes centrais. Esse comportamento pode estar associado ao
processo de fabricacdo das ferramentas de corte, a sinterizagdo. Tal processo consiste na
aglutinacdo de particulas solidas (p6 metalico referente ao material da liga - NbC-Co) por
aquecimento, em temperaturas abaixo da temperatura de fusdo. Onde os fatores tempo,
temperatura e condi¢cdes do pé utilizado podem corroborar para a formacdo de defeitos e
integridade do material sinterizado, (BOICKO, 2011). As analises MEV-FEG das ferramentas
sem tratamento demostraram alta concentragdo de poros na superficie, em todas as amostras
utilizadas nesse estudo, confirmando a hipotese que esse fendmeno pode ter sido provocado
pelo o processo de fabricacdo utilizado.

As ferramentas de corte, ap0s 0s tratamentos por nitretacdo a plasma, foram analisadas
com ampliacOes de 175 e 179x, para selecionar as regifes de interesse a serem exploradas
pela técnica escolhida (Figura 32).
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Figura 29 — Analise superficial das ferramentas de corte por microscopia eletronica por
varredura com aumento de 175x e 179x com tratamento por nitretacéo.

As andlises por MEV-FEG evidenciam que as regides centrais das ferramentas de
corte apresentam uma superficie mais homogénea em relagéo as regides proximas as bordas,
apos os tratamentos realizados. Uma hipotese levantada para tal fenémeno € a influéncia da
geometria das ferramentas de corte durante o processo de nitretagcdo. Sabe-se que a bainha do
plasma envolve o catodo (peca) durante a nitretagdo e direciona os ions para a superficie a ser
tratada, (ALVES, 2001). Caso a superficie da peca apresente regies com quinas ou cantos
vivos, 0 bombardeamento idnico serd mais concentrado nessas regides e apresentara no
plasma um brilho mais enfraquecido se comparado com o restante da atmosfera de
tratamento. Tal fendbmeno é denominado como “efeito de borda” e provoca uma coloracdo
ndo uniforme nas quinas e cantos vivos da peca tratada, denominado como efeito de
“sombra”, (LIEBERMAN, 2005). Como demonstrado por RIBEIRO, 2007 e SOUSA, 2008,
tais regides podem apresentar falhas na camada de tratamento, como uma reducgdo acentuada
na dureza de superficie e na espessura da camada tratada. Logo, os mecanismos de
bombardeamento iénico em processos de tratamento a plasma podem ser diretamente
influenciados pela geometria das pecas a serem tratadas, como também pelo o sistema de
tratamento utilizado, (FERNANDES, 2018). A Figura 33 representa o efeito de tal fendbmeno
na atmosfera de plasma das amostras tratadas nesse estudo e o efeito de “sombra” nas
ferramentas de corte de NbC-Co.
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Representacao do efeito de borda
na atmosfera de plasma

Efeito de “sombra” nas
ferramenta de corte de NbC-Co

Figura 30 — Representacdo do efeito de borda na atmosfera de plasma e efeito de “sombra”

nas ferramentas de corte de NbC-Co tratadas por nitretacao.

Como demonstrado na literatura, tal fenbmeno proporcionou uma coloracdo nao
uniforme nas bordas das ferramentas de NbC-Co, em relacdo a superficie tratada.
Considerando que as ferramentas de corte apresentaram o efeito de “sombra” em todos os
tratamentos realizados nas Fases | e Il, as caracterizagcbes foram evitadas nas regides de
quinas das ferramentas, dessa forma a regido central das ferramentas foi selecionada para ser
analisada apos as nitretacGes. Tal procedimento foi realizado de forma a garantir que os
mecanismos de “efeito de borda” do plasma ndo influenciem nas andlises realizadas pela a
técnica MEV-FEG, rugosidade e microdureza, apresentadas nos Capitulos 4.4 e 4.6,
respectivamente.

Na Figura 34 séo apresentadas as micrografias comparativas para as amostras tratadas
durante a Fase | a pressdo de 3 Torr (amostras TO1_P3 T700, T02_P3 T450, TO3 P3 T580,
TO5 P3 T470 e T06 P3 T480) e uma micrografia de uma amostra de NbC-Co sem
tratamento, presente como referéncia da superficie inicial das ferramentas antes do

tratamento, todas com aumento de 30.000x.
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Figura 31 — Andlise superficial das ferramentas de corte sem tratamento (referéncia) e tratadas
com 3 Torr de pressdo (TO1_P3 T700, TO2_P3 T480, TO3_P3 T530, TO5 P3_T600,
T06_P3 T580) por microscopia eletronica por varredura, com aumento de 30.000x,

correlacionadas com as coloracdes superficiais.

As amostras TO1_P3 T700 e TO3_P3_T530 desenvolveram uma coloragdo cinza
fosco em sua superficie. Entretanto a amostra TO1_P3 T700 apresenta formagdes cristalinas
com aglomerados de formato arredondado com maior intensidade do que a amostra
T03_P3_T530. Nota-se que para a amostra T03 tais formacdes iniciam-se na regido de defeito
superficial, com morfologia similares a estruturas arredondadas. Tais morfologias podem

surgir devido ao fenbmeno de redeposi¢do na superficie nitretada, onde os atomos que foram
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arrancados no processo de nitretacdo, formando o fenbmeno denominado de “clustters” de
atomos metélicos, (MEDEIROS, 2011). Esse fenbmeno é relacionado com a formagéo de
nitretos decorrentes do processo de difusdo que podem se formar nas superficies do corpo de
prova, produzindo assim regides de maior dureza em relacdo ao substrato original da amostra.

As amostras T02_P3_T450, TO5 P3 T470 e TO06_P3 T480, ndo apresentaram
morfologia superficial com arranjos regulares e arredondados como a amostra TO1_P3_T700.
Segundo as discussdes, Capitulo 4.2, essas amostras apresentaram a coloracdo preta apos 0s
tratamentos realizados com tensdes abaixo de 500 V. A influéncia da pressao, temperatura,
tensdo e concentracdo de nitrogénio na formacdo de nitretos de nidbio tem alta associacéo
com as morfologias resultantes na superficie tratadas decorrente do processo de nitretagéo.
Sabe-se também que o processo de “sputtering” tende a alterar a morfologia superficial das
amostras de forma efetiva para temperaturas acima de 450 °C, (FONTANA, 1997). Esse
aumento da temperatura tende a aumentar o efeito “sputtering” nas amostras. Uma hipotese
que pode explicar tal morfologia encontrada € que uma maior taxa de ativacdo térmica da rede
cristalina do nidbio pode influenciar diretamente um arracamento intenso de atomos
metalicos, provocando caracterizacbes disformes. Esse arrancamento esta associado a
utilizacdo de pressbes elevadas durante os tratamentos. Nota-se que esse comportamento
morfolégico ocorre nas amostras tratadas com temperaturas inferiores a 600 °C e tensdes
inferiores a 500 V, no entanto utilizando uma pressao de 3 Torr.

Na Figura 35 sdo apresentadas as micrografias no aumento de 30.000x para as
amostras tratadas a pressdo de 1,5 Torr (amostras TO4 P1.5 T580, TO07_P1.5 T530,
TO08_P1.5 T580e T09 _P1.5 T480).
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Figura 32 — Microscopia eletronica de varredura nos aumentos de 30000x para a amostra
T04 _P1.5 T600 e 15000x para as amostras TO7_P1.5 T530, TO8 P1.5 T580 e

T09 _P1.5 T480, correlacionadas com as coloragdes superficiais.



87

Pela analise das imagens das Figuras 35 e 36 é possivel observar a formacdo de duas
morfologias superficiais distintas:

i) A primeira com a presenca bem marcada de estruturas arredondadas dispersas
em relevo presentes na amostra T04_P1.5 T600 e TO8 P1.5 T580;

i) A segunda com estruturas foliares com arestas irregulares no caso das amostras
TO7_P1.5 T530 e TO9 P1.5 T480, sendo que estas ultimas foram tratadas
com temperaturas abaixo de 530 °C e tensao de abaixo de 530 V.

Uma hipétese para o desenvolvimento da primeira microestrutura (gréos arredondados
mais dispersos) consiste na prépria formacao de nitretos na superficie da amostra por meio da
reacdo entre o nitrogénio do plasma com os &tomos superficiais de nidbio, (BORCZ, 2010).
Segundo analises realizadas de difracdo de raio-x e microdureza (Capitulos 4.2 e 4.6,
respetivamente), os parametros utilizados na amostra TO4 P1.5 T600 apresentaram 0s
melhores resultados de microdureza e formacéo de fases de nitretos NbN. Logo as formacoes
morfoldgicas superficiais dessa amostra apresentam padrdes regulares na superficiais,
caracteristicos da formacao de fases de nitreto de niébio, como observado por BORCZ, 2010.
Na Figura 36 sdo apresentadas as micrografias da amostra TO4 P1.5 T600, com uma

aproximacéo de 60000x, evidenciando a estrutura formada.

SEM HV: 50 kV WD: 3.00 mm i i MIRAJ TESCAN|
View fleld: 138 ym Det: SE 20pm \
SEM MAG: 2.00 kx | Date(m/dly): 00/05/18 LAS - INPE ' SE WD:3.00 mm I I
Det: SE 1 pm

Date(m/clly): 09/05/18 |

Figura 33 — Microscopia eletronica de varredura nos aumentos de 2000x e 60000x para a

amostra T04 tratada a 1,5 Torr na temperatura de 580 °C e tenséo de 600 V.
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45. Caracterizacdo das amostras pela técnica de MEV - secéo

transversal: Fase Il

As ferramentas de corte de NbC-Co, foram submetidas a corte na secdo transversal a
fim de evidenciar a microestrutura do material sem tratamento, Figura 37. A microestrutura
do material apresenta aglomeracdo de graos de diferentes tamanhos, caracteristicos do
processo de sinterizacdo, como também a presenca de porosidade. A presenca de porosidade
também foi observada por MONTENEGRO et al., 2018, tal caracteristica pode afetar a
integridade da microestrutura das ferramentas de corte durante o processo de usinagem.

NbC-Co

Superficie

e S e S T AN A SN
SEM HV: 15.0 kV SEM MAG: 6.22 KX | L] | | VEGA3 TESCAN
WD: 13.46 mm View field: 33.4 pm | 10 pm
Det: BSE Bl: 10.00 ITASMART

Figura 34 — Microscopia eletronica de varredura, retroespalhado, no aumento de 6000x

para a amostra de NbC-Co sem tratamento.
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Com a selecdo do melhor parametro durante as investigacGes da Fase | (amostra
T04 P1.5 T600), para a Fase Il os parametros foram repetidos para novas amostras durante o
tempo de 2, 3 e 4 horas, a fim de determinar se o tempo de tratamento auxilia o0 processo de
difusdo de nitrogénio e aumenta a espessura da camada de nitretos. Segundo observado por
REIS,2008, uma correlacdo direta do tempo de tratamento por profundidade da camada de
tratamento pode ser considerada.

Os resultados relacionados as andlises de microestrutura na secdo transversal das
amostras para 0s tempos de 2,3 e 4 horas sdo apresentados na Figura 38.

A nitretacdo ocorre em funcdo do processo de difusdo, tal processo é dependente do
tempo de tratamento estipulado para cada material determinado, (PIZZOLATTI, 1988). Como
evidenciado, quanto maior a duracdo do tempo de tratamento, maior sera a espessura da
camada tratada, (RIBEIRO, 2007).

T11_P1.5_T600_2h  Ti12_P1.5_T600_3h [INTISEPISETC00MARNN

Camada de Nitretos Camada de Nitretos Camada de Nitretos

Figura 35 — Microscopia eletronica de varredura, retroespalhado, aumento de 6000X.

Espessura média das camadas de nitretos do NbC-Co, das amostras T11_P1.5 T600_2h,
T12 P1.5 T600 3he T13 P1.5 T600 4h.
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As micrografias apresentadas evidenciaram a camada de nitretos formada para todas as
amostras tratadas durante a Fase Il. A ferramenta T11 P1.5 T600 2hrs apresentou uma
espessura média de 1,60 um em relacdo a camada de nitretos formada. As ferramentas
T12 P1.5 T600 3hrse T13 P1.5 T600 4hrs, evidenciaram uma espessura media da camada
de nitretos de 2,28 um e 3,8 um, respectivamente. O aumento gradativo da espessura da
camada pode ser atribuido a uma maior penetracdo de nitrogénio na liga NbC-Co durante os
tratamentos, (ALVES, 2001). A taxa de aumento da camada de nitretos para as ferramentas de
corte apresentou-se de forma gradativa, onde sua elevacdo aproximada se deu em 0,7 um por
hora de tratamento. Portanto, pode-se afirmar que o tempo de tratamento teve influéncia na
espessura da camada de nitretos, onde quanto maior o tempo de tratamento maior sera a
espessura alcangada, em detrimento das condic¢des propostas para as ferramentas de NbC-Co
estudadas nesse trabalho. Com a presenca de uma camada mais espessa de nitretos, pode-se
supor a dureza superficial serd afetado por tal comportamento, como observado por

MCCULLOCH, 1979. Tal suposicdo sera discutida em sequéncia no Capitulo 4.7.

4.6. Analise de Rugosidade Superficial (Ra): Fase | e Fase I

Na Figura 40 sdo demonstradas as evolucdes dos perfis de rugosidade para as amostras
tratadas com 3 Torr e 1,5 Torr Figura 39 (A) e (B), respectivamente, tratados pelo o tempo de

2 horas.
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Figura 36 — Média de rugosidade superficial (Ra) das amostras tratadas durante a Fase I.

A ferramentas de NbC-Co apresentam a relacdo média da rugosidade Ra mais alta em

relacdo as ferramentas de corte de NbC-Co sem tratamento.
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Conforme citado no Capitulo 4.1, sobre a evolucdo das variaveis de processamento,
para a condicdo de tratamento de 3 Torr evidenciada na figura 39 (a) pode-se constatar uma
alteracdo da morfologia superficial em relagcdo a amostra tratada a 1,5 Torr mostrada na figura
39 (b). Essa alteracdo pode ser associada ao aumento da rugosidade, para a amostra tratada a 3
Torr, 0 que acarreta em um maior bombardeamento i6nico.

Sabe-se que a elevacdo da temperatura atua conduzindo uma elevagédo na rugosidade
superficial devido ao processo de nitretacdo (BORCZ, 2010), tal comportamento pode ser
atribuido a intensificacdo do mecanismo de “Sputtering” e redistribuicdo dos atomos
metalicos nas superficies das amostras tratadas

A camada formada pela nitretacdo a plasma pelos compostos de NbN, amostras
TO1_P3_T700 e TO4_P1.5 T600, apresentaram uma diminui¢do da rugosidade em escala
micrométrica (um), verificado por meio do resultado de Ra. Tal comportamento pode estar
associado as morfologias regulares com estruturas arredondadas formadas nessas amostras,
discutidas no Capitulo 4.4.

Para a Fase Il as ferramentas de NbC-Co apresentam a relacdo média da rugosidade
Ra mais alta em relacdo as ferramentas de corte sem tratamento. Observa-se que quanto maior
0 tempo de tratamento, amostra T13 P1.5 T600 4hrs, maior a media da rugosidade Ra
obtida, Figura 40, tal comportamento se aplica também ao desvio padrdo dos resultados. Essa
evolucdo, pode ser provocada pelo bombardeamento ibnico na superficie tratada,
demonstrando que quanto maior o tempo das amostras na atmosfera de plasma, maior sera
incidéncia do bombardeamento na superficie do material.

A nitretacdo a plasma modificou a topografia superficial das ferramentas de corte de
NbC-Co conforme evidenciados nos resultados alcangados na Fase | e Fase 1, apresentando
uma superficie rugosa formada pela a presenca de picos e vales distribuidos na superficie. Ao
se diminuir ou aumentar a pressao durante o tratamento, aumenta-se ou diminui-se as colisdes
dos atomos ejetados, logo gera-se um maior ou menor caminho médio da trajetéria dos
mesmos (SCIENCE et al., 1995). Dessa forma a proposta de operar em diferentes pressoes
durante os tratamentos pode contribuir para o controle da formagédo de compostos durante os
experimentos, mapeando quais melhores condicdes de formacédo de nitretos nas ferramentas
de corte de NbC-Co.
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Figura 37 — Média de rugosidade superficial (Ra) das amostras tratadas durante a Fase

4.7. Analise de micro dureza Vickers

Na Figura 41 séo apresentados os valores medidos de microdureza na superficie das
ferramentas tratadas com 3 Torr e 1,5 Torr na Fase I, identificados por (A) e (B)
respectivamente. Os perfis de microdureza foram realizados na superficie das amostras com
uma média de 50 pontos na regido central das ferramentas de corte, conforme norma Norma
Vickers EN ISO 6507m, com carga de 0,2 Kgf.

A media de dureza para as ferramentas de corte de NbC-Co sem tratamento

apresentam uma média de dureza de 1200 HV.
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Figura 38 — Relacdo entre a dureza média superficial e as temperaturas alcancadas nas

amostras tratadas durante a Fase I.

A amostra T0O4 _P1.5 T600, Figura 42 (B), apresentou dureza com a maior média de
dureza superficial alcancada em relacdo as amostras sem tratamento. As andlises de

microdureza demonstram ainda que a combinagdo Otima de tais pardmetros foi capaz de
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aumentar a dureza da camada nitretada de forma significativa, atingindo valores da ordem de
1900 HV sendo que a dureza da amostra sem nitretacdo € da ordem de 1200 HV. As amostras
TO08 P1.5 T580 e TO1 P3 T700, obtiveram elevacdes da dureza da superficie das amostras
em 32% e 35%. Segundo as discussdes dos Capitulos 4.2 e 4.4, tais amostras apresentaram a
coloragdo cinza e suas morfologias superficiais evidenciaram a presenca de estruturas
arredondadas dispersas em relevo. A Tabela 10 apresenta os resultados das analises de
microdurezas das amostras que obtiveram elevacgdes em relagédo a amostra de NbC-Co sem

tratamento durante a Fase |.

Tabela 10 — Resultados das analises de microdureza nas superficies das amostras tratadas

durante a Fase | que apresentaram aumento na dureza superficial.

Valores de Desvios Padréo _
Amostras Variagéo da dureza (%)
dureza (HV) (HV)
NbC-Co 1265 158 -
T08_P1.5_T580 1679 356 32
TO01_P3_T700 1714 207 35
T04_P1.5_T600 1967 394 55

As demais amostras tratadas durante a Fase | ndo apresentaram elevacGes de dureza
nas superficies tratadas, tais amostras também ndo evidenciaram a presenca de fases de
nitretos de nidbio, discutidos no Capitulo 4.3.

Na Figura 42 sao apresentadas as evolucdes de microdureza para as amostras tratadas

com diferentes tempos de tratamento de 2, 3 e 4 horas, durante os experimentos da Fase I1.
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Figura 39 - Relacdo entre a dureza média superficial e as temperaturas alcancadas nas

amostras tratadas durante a Fase II.

Os resultados de microdureza foram influenciados pelos os diferentes tempos de
tratamento, com o aumento do tempo as médias dos perfis de dureza aumentaram
progressivamente. Para todas as analises observou-se alto desvio padrdo nas medias de dureza
(400 HV aproximadamente), tal comportamento pode ser atribuido a alta heterogeneidade da
superficie das amostras tratadas.

Como discutido no Capitulo 4,5, 0 aumento na espessura pode influenciar a dureza
alcancada nos diferentes tempos de tratamento, ( MCCULLOCH, 1979). Como demonstrado
na tabela 11, essa relacdo é evidenciada, quanto maior o tempo de tratamento maior € a dureza
alcangada durante os tratamentos. A amostra tratada com 2 horas apresentou um aumento de
dureza em cerca 44% em relagéo as ferramentas de corte ndo tratadas, para os tempos de 3 e 4

horas, 0s aumentos se deram em 62% e 94%.
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Tabela 11 — Resultados das analises de microdureza nas superficies das amostras e
espessura da camada de tratamento variando os tempos de tratamento em 2, 3 e 4 horas

durante a Fase II.

Tempo de Espessura da

Valores de Variagao da
Amostras Tratamento camada
dureza (HV) dureza (%)
(horas) (um)
NbC-Co - - 1265 -
T11 P1.5 T600 2 1,60 1830 44
T12 P1.5 T600 3 2,28 2059 62
T13 P1.5 T600 4 3,08 2454 94
O melhor resultado de dureza obtido na Fase Il se da para a amostra

T13_P1.5 T600_4h, com elevacdo da dureza em 94% em relacdo ao material ndo tratado.
Para essa amostra também se tem a maior espessura da camada de nitretos alcancada de 3,08
pm.

Conforme os resultados dos difratogramas discutidos no Capitulo 4.3, tanto para a
Fase | como para a Fase Il a presenca de elementos formadores de nitretos de nidbio,
influenciam diretamente nas propriedades mecénicas superficiais da liga NbC-Co. Os
significativos aumentos de dureza para a condicdo de tratamento da amostra T04_P1.5 T3, é
atribuido a formacdo de precipitados dispersos de nitretos na rede cristalina do material. A
reproducdo desses parametros para diferentes tempos de tratamento, propiciou aumentos
progressivos na espessura formada e nas durezas atingidas. Para tais tempos a amostra tratada
com 4 horas (T13_P1.5 T600_4h) destacou-se perante as outras, sendo a que obteve 0s

melhores resultados.
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4.8. Discussoes gerais

De acordo com a tematica acerca da nitretacdo a plasma das ferramentas de corte de
NbC-Co, os resultados e as discussbes fundamentadas nas metodologias adotadas durante as

Fases | e 1l nessa dissertacdo permitem chegar as conclusfes que seguem:

e Caracteristicas superficiais:

As amostras apresentaram diferentes coloragdes superficiais de acordo com o0s
parametros investigados de temperatura, pressdo e tensdo. Todas as amostras tratadas com
tensdes abaixo de 500 V, para as pressdes investigadas de 1,5 e 3 Torr, apresentaram a
coloracdo preta em sua superficie. Para tensdes acima de 500 V, todas as amostras
apresentaram a coloracdo acinzentada na superficie. Tal comportamento evidenciou que a
tensdo aplicada ao catodo exerce influéncia na coloragdo resultante nas amostras tratadas. A
alteracéo de coloracdo pode estar relacionada com as precipitagdes de fases no material, tal
fato corrobora com a reviséo da literatura.

Os parametros temperatura e tensdo influenciaram a formacdo de novas fases nas
amostras tratadas. Correlacionando os resultados de coloracdo, nem todas as amostras que
apresentaram mudanca de coloracdo superficial para cinza, apresentaram a identificacdo da
precipitacdo de fases de nitretos. Entretanto, as amostras tratadas com as temperaturas e
tensdes mais elevadas (acima de 600 V) nas duas condigdes de pressOes determinadas,
obtiveram precipitacdes de fases de nitretos de niobio. Para a amostra TO1_P3_T700 uma
mescla das fases de Nb metalico, e-NbN e -Nb2N, para a amostra T04_P1.5 T600 houveram
precipitacdes dos nitretos estaveis e metaestaveis e-NbN, B-Nb2N e Nb5N6. Ressalta-se que a
diminuicdo da presséo, incidiu na diminuicdo da temperatura para a formacdo de novas fases
de nitretos, evidenciado nos resultados da amostra tratada a 1.5 Torr, T04_P1.5 T600.

Os perfis de rugosidade superficial das amostras nitretadas aumentaram em fungéo do
aumento da temperatura. Entretanto, com temperaturas acima de 600 °C e tensdes acima de
600V, a rugosidade tende a decair, tal fator pode ser atribuido ao fendmeno de sputerring pela

qual as amostras sdo submetidas em tensées mais elevadas.

e Caracteristicas morfoldgicas:
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Nas amostras foram identificadas duas morfologias distintas segundo os tratamentos
propostos e coloragdes atingidas. Para as amostras que apresentaram a coloragdo superficial
preta, as micrografias de superficie apresentaram estruturas foliares com arestas irregulares.
Tais amostras foram tratadas com temperaturas abaixo de 530°C e tensdes abaixo de 530V.
Para as amostras que apresentaram a coloracdo cinza em sua superficie, as analises
evidenciaram a presenca de estruturas arredondadas dispersas em relevo.

A partir das imagens do MEV foi possivel verificar o aumento da espessura da camada
de tratamento para os tempos de 2, 3 e 4 horas. A amostra T13 P1.5 T600 4h, apresentou a
maior espessura alcancada de 3,08 um. Tal fato corrobora com a reviséo da literatura, na qual
um maior tempo de tratamento, tende a levar a espessuras de camadas maiores. Entretanto, tal
comportamento pode chegar num ponto de saturagdo, onde a espessura do material ndo sera

mais influenciada pelo o tempo de tratamento.

e Caracteristicas mecénicas:

Quanto a influéncia da temperatura do processo em relacdo a dureza superficiais
identificada na Fase I, verificou-se que as amostras que apresentaram as precipitacoes de fases
de nitreto de nidbio, TO1 P3 TO01 e T0O4_P1.5 T600, obtiveram uma acentuada elevacdo da
dureza superficial. Entretanto, o melhor resultado se deu para a amostra T04_P1.5 T600, que
apresentou dureza 55% maior em relagdo as amostras sem tratamento.

Para a Fase Il o tempo de tratamento das amostras influenciou de maneira diretamente
proporcional a elevagédo da dureza superficial. Para as amostras tratadas T11_P1.5 T600_2h,
T12 P15 T600 3h e T13 P1.5 T600 4h, os aumentos foram de 44%, 62% e 94% em
relacdo a amostra de NbC-Co sem tratamento, respectivamente. Logo, associa-se que 0
aumento da espessura da camada de nitretos em funcdo do aumento do tempo de tratamento,
influenciou diretamente a elevacdo da dureza da superficie para tais amostras. Para essa Fase,
a amostra T13_P1.5 T600_4h, apresentou o melhor resultado em relacéo a todas as amostras

tratadas nesse estudo.
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5. Conclusoes

A partir do estudo proposto, conclui-se que a nitretacdo a plasma € uma técnica capaz
de melhorar as propriedades mecénicas das ferramentas de corte de NbC-Co. Além disso,
mostrou-se como as combinacOes dos parametros temperatura, pressao e tensdo aplicada ao
plasma durante o processo de nitretacdo influenciaram o surgimento das fases de nitretos e as
propriedades das camadas nitretadas.

Guiados pela pergunta de pesquisa da Fase I, “Qual ¢é faixa de temperatura e pressao
mais adequada para formacéo de fases de nitretos nas ferramentas de corte de NbC-Co pelo
processo de nitretacdo a plasma? ”, foi demonstrado que a melhor combinacdo de parametros
para a nitretacdo a plasma das ferramentas de corte de NbC-Co, foram: pressdo de 1,5 Torr e
temperatura de 600°C. Nesta condicdo, foram identificadas as fases e-NbN e B-Nb2N na
camada nitretada, as quais foram responsaveis pelo aumento da dureza do material de 1200
HV (NbC-Co sem tratamento) para aumento da dureza em 55% ap0s a nitretacédo a plasma.

Através da segunda questdo de pesquisa (Fase Il1), “Qual a espessura da camada
nitretada que proporciona ao NbC-Co as melhores propriedades mecéanicas para sua aplicacao
como ferramenta de corte?”, foi possivel determinar que, dentre os tempos de tratamento
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investigados (2, 3 e 4 horas), aquele que resultou em melhores propriedades mecanicas foi o
de 4 horas de nitretacdo. Neste caso, obteve-se uma camada nitretada de aproximadamente 3,1
um de espessura, a qual foi responsavel pelo aumento da dureza superficial em 94% em
relacdo ao NbC-Co sem tratamento superficial.

6. Sugestao para trabalhos futuros

Baseado nos resultados obtidos e das conclusdes formadas, os seguintes topicos sdo
propostos para 0 prosseguimento dessa pesquisa:

e Realizar tratamentos com diferentes propor¢Oes de gases na atmosfera de
tratamento para determinar sua influéncia no processo de nitretacdo a plasma
na liga NbC-Co;

e Analisar a relacdo dureza e tenacidade da liga NbC-Co tratada por nitretacéo
na melhor condicdo encontrada;

e Realizar analises tribolégicas na superficie do material utilizando o melhor
resultado obtido durante as investigacdes, identificando os mecanismos de
desgastes formados e o coeficiente de atrito atingido;

e Realizar tratamentos por nitretacdo a plasma nas ferramentas de corte de NbC-
Co, fazendo uso de gaiola catddica, investigando a influéncia de tal
instrumentacdo no efeito de borda proveniente do sistema utilizado no

tratamento;
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e Realizar ensaios de usinagem por torneamento externo para explorar o
potencial de aplicacdo das ferramentas de corte tratadas por nitretacdo a plasma

na melhor condicéo de tratamento.
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Apéndice A

A.1 Referéncia fichas JCPDS

Reference code: 03-065-7964
Compound name: Carbon Niobium — NbC

Crystal system: Cubic
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Reference code: 01-089-3830
Compound name: Niobium Carbide — NbC

Crystal system: Cubic
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Reference code: 01-089-7093
Compound name: Cobalt — Co

Crystal system: Cubic
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Reference code: 01-089-4307
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name: Cobalt — Co

Crystal system: Cubic
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Reference code: 01-089-5127
Compound name: Niobium Nitride — NbN
Crystal system: Hexagonal
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Reference code: 01-089-5126
Compound name: Niobium Nitride — NbN
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Crystal system: Hexagonal

Intensity [%]
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Ref Pattern| Miobium Mitride, 01-089-5126
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Reference code: 01-089-5126
Compound name: Niobium Nitride — NbN
Crystal system: Hexagonal
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Ref Pattern| Miobium Nitride, 01-083-5126
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Reference code: 01-089-5129

Compound name: Niobium Nitride — Nb,N

Crystal system: Hexagonal
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Reference code: 01-075-1616
Compound name: Niobium Nitride — Nb,N

Crystal system: Hexagonal
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Ref Pattern: Miobium Nitride, 01-075-1616
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Reference code: 01-074-0607

Compound name: Niobium Nitride — Nb N,

Crystal system: Hexagonal
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1 RESUMO:

Neste trabalho realizou-se o estudo do processo de nitretagdo a plasma em ferramentas de corte de
Carbeto de Niobio (NbC) tendo como ligante o Cobalto (Co). Como objetivos definidos para o
desenvolvimento do trabalho tem-se a avaliacdo da influéncia dos pardmetros de processo de nitretaco,
como pressdo, temperatura e tensdo de plasma e sobre as propriedades morfoldgicas, estruturais €
mecéanicas das amostras de ferramentas de corte de NbC-Co. Os processos de nitretagdo foram realizados
com fluxo de uma mistura gasosa composta de 70% em volume de nitrogénio, 15% de argdnio e 15% de
hidrogénio para as temperaturas de 480, 530, 580, 600 e 700 °C. As pressdes utilizadas para as
temperaturas determinadas foram de 1,5 e 3 Torr (aprox. 200 e 400 Pa), fixado em duas horas de
tratamento para definicdo das melhores condicGes de tratamento. A fim de analisar a relacdo entre a
lespessura da camada nitretada e as propriedades mecanicas, apds definicdo dos melhores parametros de
processo, foram repetidos em tempos de 3 e 4 horas. As técnicas de caracterizagdo utilizadas foram
difracdo de raio X (DRX), microscopia eletronica de varredura (MEV e MEV-FEG) e ensaios de
microdureza. Os resultados das avaliagdes demonstraram que a temperatura e a tensdo de plasma séo 0s
principais parametros para a formagdo da camada nitretada. As analises de microdureza demonstram
ainda que a combinagdo Gtima de tais parametros foi capaz de aumentar a dureza da camada nitretada de
forma significativa (55%), atingindo valores da ordem de 1900 HV sendo que a dureza da amostra sem
nitretacdo € da ordem de 1200 HV. Com a elevagdo dos tratamentos para 4 horas, chegou-se a uma
camada de 3,08 um, atingindo valores de dureza da ordem de 2400 HV, em torno de 94% de aumento em
relagdo a amostra sem tratamento.
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