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RESUMO

MOURA, C.G.G. Titulo: Boretacdo em Ac¢os H13 e 316L produzidos por meio de
Manufatura Aditiva (MA) utilizando o processo Laser Powder - Directed Energy . 2021 45 f,
Monografia (Trabalho de Concluséo de Curso) — Escola de Engenharia de S&o Carlos,
Universidade de S&o Paulo, Séo Carlos, 2021.

Com o advento da chamada quarta revolucdo industrial, a manufatura aditiva (MA)
transformou 0 modo em que as pecas sdo fabricadas. Adicionalmente, o uso de técnicas de
recobrimento pode complementar a MA, pois auxiliam na obtencdo superficies com
propriedades especificas, tais como: elevada dureza superficial, resisténcias ao desgaste e/ou a
corrosdo, em conjunto com uma boa tenacidade proveniente do substrato, contribuindo para a
aumentar a vida util e o desempenho de pecas. Entre as técnicas de recobrimento, o tratamento
termoquimico de boretacdo liquida se destaca pois permite produzir camadas de elevadas
durezas com resisténcia ao desgaste, além de possibilitar a realizacdo da témpera diretamente a
partir da temperatura do tratamento. O objetivo desse trabalho consistiu na caracterizagéo de
camadas boretadas produzidas nos agcos AISI H13 e AISI 316L obtidos por meio de LP-DED,
avaliando-se as caracteristicas microestruturais e tribologicas. As amostras foram submetidas a
tratamentos de boretacdo seguido de resfriamento ao ar ou témpera direta e revenimento. Foram
realizadas analises microestruturais por meio de microscopia confocal a laser, ensaios de
microdureza Vickers e 0 ensaios de desgaste microadesivo. Foram obtidos revestimentos

homogéneos de elevadas durezas e resistentes ao desgaste, quando comparados aos substratos.

Palavras-chave: 1. Manufatura aditiva 2. Directed Energy Deposition 3. Impressdo 3D
de metais 4. AISI H13 5. AISI 316L



ABSTRACT
MOURA, C.G.G. Title: Boring in H13 and 316L Steels produced through Additive
Manufacturing (MA) using the Laser Powder - Directed Energy process. 2021. 45f,
Monografia (Trabalho de Conclusdo de Curso) — Escola de Engenharia de S&o Carlos,

Universidade de Sdo Paulo, Sdo Carlos, 2021.

With the advent of the so-called fourth industrial revolution, additive manufacturing
(AM) transformed the way parts are manufactured. Additionally, the use of coating techniques
can complement AM, as they help to obtain surfaces with specific properties, such as: high
surface hardness, wear and/or corrosion resistance, together with good tenacity from the
substrate, contributing to to increase the life and performance of parts. Among the coating
techniques, the thermochemical treatment of liquid boration stands out because it allows the
production of layers of high hardness with resistance to wear, in addition to enabling the
realization of quenching directly from the treatment temperature. The objective of this work
consisted in the characterization of bored layers produced in AISI H13 and AISI 316L steels
obtained by means of LP-DED, evaluating the microstructural and tribological characteristics.
The samples were subjected to boreating treatments followed by air cooling or direct quenching
and tempering. Microstructural analyzes were performed using confocal laser microscopy,
Vickers microhardness tests and microadhesive wear tests. Homogeneous coatings of high
hardness and wear resistant were obtained when compared to substrates.

Keywords: 1. Additive Manufacturing 2. Directed Energy Deposition 3. 3D printed 4.
AISI H13 5. AISI 316L
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1. INTRODUCAO

As primeiras revolugdes industriais nos trouxeram 0s processos de fabricacdo mais
importantes e tradicionais, como o forjamento, fundicdo, soldagem e a usinagem, isto
beneficiou a humanidade ao longo dos anos, pois a partir do artesanato, uma pega poderia estar
pronta e nas médos dos consumidores apenas dias ou meses apés a producdo. Com o advento da
chamada quarta revolucdo industrial, a manufatura aditiva (MA) transformou 0 modo em que
as pecas sdo fabricadas (DIAS,2020).

A MA esté atrelada nestes conceitos, pois o processo facilita a construcdo de objetos
tridimensionais com quaisquer geometrias e permitindo uma gama muito grande de tipos de
materiais, desde material polimérico até metdlico. Em tempos de industria 4.0, o
desenvolvimento de novas formas de manufatura e otimizacdo de novos materiais tende a
aumentar a produtividade e a qualidade dos produtos (DIAS, 2020).

Esta tecnologia ja esta presente em varias areas de aplicacdo, como a industria
aeronautica, automobilistico, salde e educacdo. Na inddstria aeronautica, empresas como a
Airbus ja estdo produzindo pegas metélicas impressas em 3D para seus avibes, pois ja
observaram a facilidade de producdo e &timas propriedades mecénicas. Na éarea do
automobilismo, empresa como a Local Motors ja confeccionam pecas de alta qualidade e com
efetividade acima da média, o exemplo é o automovel, chamado Strati, inteiro de pecas 3D e
produzido em apenas 44 horas. A MA também esta presente na area da salde, pois préteses de
baixo custo ja esta sendo produzidas via impressao 3D, mas ja existem indicios que membros
bidnicos que ja estdo sendo estudados, assim como 6rgdos humanos (DYER, 2015).

Porém, como qualquer nova tecnologia, o estagio da manufatura aditiva estd em
desenvolvimento, pois apresenta muitos entraves que necessitam ser superadas por novas
pesquisas da academia e aplica¢cdes na industria, tornando esta manufatura viavel no futuro
(ALMEIDA, 2021).

Os tratamentos superficiais podem complementar a MA, pois auxiliam na obtencédo de
propriedades especificas, como elevar dureza superficial em conjunto com uma boa tenacidade
da peca como um todo, contribuindo para a aumentar a vida Util e 0 desempenho de pecas
(SANTOS, 2018).

Dentre os tratamentos superficiais utilizados, como a nitretacdo, carbonitretacédo,
aspersdo térmica, deposicdo quimica de vapor (CVD), a deposicéao fisica de vapor (PVD),
tratamentos termorreativos de deposicao e difusdo (TRD), escolheu-se trabalhar neste estudo,
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a boretagéo por ser um tratamento simples, de baixo custo e que produz camadas de elevadas
durezas e resisténcia ao desgaste (OLIVERA, 2006).

O objetivo desse trabalho consistiu na caracterizacdo de camadas boretadas produzidas
nos acos AISI H13 e AISI 316L obtidos por meio de LP-DED, avaliando-se as caracteristicas
microestruturais e triboldgicas. Para atingir o objetivo, a pesquisa foi realizada em cinco partes:
1. Deposi¢do da amostra; 2. Tratamento termoquimico de boreta¢do ou boretacdo seguido de
témpera e revenimento; 3. Analise microestrutural (microscopia Optica); 4. Ensaio de

microdureza Vickers; 5. Ensaio de desgaste microadesivo.
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2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1. Manufatura Aditiva

Manufatura Aditiva (MA) é o termo técnico para descrever 0s equipamentos e processos
capazes de produzir objetos, prototipos ou produtos acabados por meio de adicdo de material,
camada por camada, a partir de modelo tridimensional digital obtido por meio de projeto
assistido por computador (CAD/CAM) (ABNT 2018). Esse processo de manufatura vem sendo
estudado e utilizado h& mais de trés décadas e permite produzir objetos de todos os tipos de
materiais, incluindo também sistemas bioldgicos (FRAZIER, 2014).

Apés a criacdo da tecnologia de desenho em 3D (Computer-Aided Design - CAD), a
MA comegou a ser ampliada e revolucionou o desenvolvimento de produtos e o processo de
fabricagdo, impulsionando a industria 4.0. O processo de MA ¢é referida como uma tecnologia
disruptiva, pois esta alterando a forma como projeto € realizado e possibilitando novos negocios
(GIBSON, 2015).

Entre as vantagens desse processo destacam-se: a rapidez, ndo em relagdo ao tempo de
criacdo das pecgas, mas uma vez que o desenho CAD 3D estd sendo usado como o ponto de
partida, a transferéncia da informacdo para a maquina de MA é relativamente continua e existe
menos preocupacdo com a conversdo de dados ou interpretacdo da intencdo do projeto;
uniformidade do processo, pois como € realizado em apenas uma etapa, reduz tempo de
processamento; bem como a reducdo de recursos, por possibilitar a criagdo de componentes
com geometrias complexas, otimizando recursos e podendo utilizar apenas a propria maquina
de MA para producdo da peca, dispensando outros processos de fabricacdo (GIBSON, 2015).

Thomas-seale et al (2018) realizou um estudo no Reino Unido, identificando problemas
na manufatura aditiva relacionada a producdo final. Os autores identificaram dezoito barreiras,
como por exemplo: repetibilidade, software, acabamento, tolerdncia e resisténcia mecanica,
evidenciando a necessidade de maiores estudos nesta area.

Atualmente séo sete os processos de MA reconhecidos, sendo eles: Jato de aglutinante
(binder jetting); Deposicdo por energia direcionada (directed energy deposition - DED);
Extrusdo de material (material extrusion); Jateamento de material (material jetting); Fusdo em
leito de p6 (powder-bed fusion - PBF); Laminacdo de folha (sheet lamination); e

Fotopolimerizagdo em cuba (vat photopolymerization) (ABNT 2018).
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A norma ASTM F2792-12a classifica as tecnologias de MA utilizadas para a fabricagéo
de componentes metalicos em quatro grupos principais: PBF, DED, binder jetting e sheet
lamination. As formas mais comuns do material de insumo sdo o pé metalico, o arame metalico
e folhas de metal.

DED é um dos principais processos usados na fabricacdo aditiva de materiais metalicos.
Em DED, uma fonte de calor (laser, feixe de elétrons ou arco elétrico) é manipulada usando
movimento automatizado e um plano de caminho digital para depositar uma camada de material
que representa a geometria da camada necessaria. Uma Unica camada pode ser usada para
adicionar material seletivamente para restauracdo dimensional e muitas camadas subsequentes
podem ser usadas para construir formas tridimensionais. No entanto, 0s componentes
produzidos por meio do processo DED sdo considerados como possuindo formas quase
definitivas, ou seja, proxima da forma final (near net shape), pois a usinagem pds-processo
quase sempre é usada para atingir dimensdes geométricas e tolerancias exigidas para
componentes de engenharia (MARTUKANITZ, 2020). Apresenta-se na Figura 1 o desenho
esquematico do bocal utilizado no processo LP-DED (Laser Powder - Directed Energy

Deposition).

Figura 1 - Desenho esquematico do bocal utilizado no processo LP-DED

reixe de laser de
entrada

Foco Otico

Gas —
Coaxial

Entrada do Po

Entrada do Po

Deposigao do
Laser

Fonte: (MARTUKANITZ, 2020)
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O processo DED por ser utilizado para construcdo de pecas a partir de um substrato ou
para recuperagdo de pecgas danificadas (FRAZIER, 2014) (SHIM et al, 2016). Outra aplicagéo
do processo é para deposicdo de camadas com propriedades superiores ao substrato, visando
um melhoramento das resisténcias ao degaste e/ou a corrosdo (MARIANI, 2021).

Outros pesquisadores estudaram diferentes deposi¢es metalicas utilizando o processo
DED. Entre as pesquisas, destacam-se a de Yan et al (2019), que estudaram as deposicoes de
p6s metalicos dos acos AISI H13, AISI 316L, P20 e 18Ni300, obtidos por meio de atomizacéao
a gas. Os autores observaram que foram produzidas camadas depositadas com fases
austenisticas ou martensiticas nas microestruturas dos agos. Também foram observadas finas
camadas de oxidacdo nas superficies, principalmente os Fe.O3z, MnO e Cr,03, € que estes 0xidos
ndo impediram a irradiacdo do laser na matriz metalica durante as deposicdes.

Shalnova et al (2022), estudou amostras de Ti-6Al-4V fabricadas pela técnica DED com
uma mistura de pés ndo utilizados e reciclados em percentagens de po reciclado de 0%, 10%,
25% e 50%. Os resultados mostram que a morfologia do pé ndo muda significativamente devido
ao baixo numero de utilizacbes de p6. A analise quimica revela uma ligeira diminuicédo de V
no po reciclado. A evolugdo da macroestrutura com o aumento do contetido de po reciclado néo
foi revelada.

Javidani et al (2016), estudou a deposicéo da liga AISi10Mg pelo processo de DED. Os
autores notaram uma estrutura impressa altamente consolidada e sem defeitos, encontrando na
microestrutura camadas colunares dentriticas dominantes e proximo ao substrato foi observado
grdos equiaxiais.

Kakinuma et al (2016), investigou as deposicdes de p6s metélicos da superliga de
niquel, Inconel 625, obtido por meio de atomizacéo a gas e a influéncia da caracterizagdo do p6
durante o processo de DED. Os autores utilizaram diferentes distribuicbes de tamanho de
particula, variando de 45 — 250um). Os autores conseguiram realizar as deposicGes, porém
dependendo da poténcia do laser, do tamanho do pé e da densidade de vazios, pode provocar
incidéncia de trincas. Os autores notaram a formacéo de uma camada de carbono e de dxido de
cromo na superficie. Outra observagdo foi que os gases utilizados no processo (argdnio,

metano) podem ficar presos nos vazios do Inconel 625.
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2.2. Ligas metélicas AISI H13 e AISI 316L

O AISI H13 é um aco ferramenta de trabalhado a quente com teor de carbono entre 0,32
e 0,45% em peso. Sua microestrutura, dependendo de como o material é tratado termicamente,
pode possuir as fases: austenita, martensita, bainita, ferrita e carbonetos (ASTM, 2015) (CHEN
et al, 2017). Este aco é utilizado para producdes de moldes de precisdo para fabricacdo de
ferramentas (LEE et al, 2009) ou para moldes utilizados em processos de fundicdo sob pressdo
de ligas de cobre ou aluminio (YAN et al, 2019). Quando temperado e revenido, o aco AlSI
H13 apresenta alta resisténcia ao choque térmico, fadiga térmica, resisténcia a abrasdo e ao
calor (LEE et al, 2009).

A composicdo quimica em nominal do ago AISI H13 é: 0,4% de C; 1,0% de Si; 0,35%
de Mn; 5,0% de Cr; 1,5% de Mo; 1,0% de V e Fe balanco. Cada elemento possui sua
propriedade e a composicgdo é definida pela norma AISI H13. O Si ajuda a elevar o limite de
escoamento, Mn € utilizado como desoxidante durante o processo de elaboragéo do ago no forno
elétrico, diminuindo o potencial do oxigénio e assim promovendo a retirada do enxofre do aco
através de uma escéria propria de alta basicidade. O Cr eleva a temperabilidade e a resisténcia
a oxidacdo. O Mo melhora bastante a retencdo de dureza em maiores temperaturas e evita a
fragilizacdo quando o aco é submetido a longo tempo de exposicdo em temperaturas elevadas.
O V desempenha o papel para auxiliar no refino de grdo e diminui a temperatura de transicao
entre fratura ductil e fragil (LEANDRO, 2004).

Algumas propriedades do ago AISI H13 sdo listadas abaixo (STEEL HANDBOOK,
1993):

e Possui uma grande temperabilidade;

e Grande resisténcia ao amolecimento pelo calor;

e Boa resisténcia ao desgaste em temperaturas elevadas;

e Excelente tenacidade;

e Boa usinabilidade em comparacdo com outros acos ferramentas;

e Excelente resisténcia a choques térmicos devidos a aquecimentos e
resfriamentos continuos.

Os acos inoxidaveis tém boa resisténcia a corrosdo devido a formacéo de filme de 6xido
de cromo firmemente coerente, aderente, isolante e renovavel na superficie na ordem de apenas

algumas camadas de atomos em espessura (Ozdemir et al, 2009). Acos inoxidaveis austeniticos,
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como o nome indica, ttm uma microestrutura austenitica (CFC — Cubica de Face Centrada) a
temperatura ambiente e ndo podem ser endurecidos por meio de tratamentos térmicos, embora
possam ser consideravelmente fortalecidos por trabalho a frio. O AISI 316L é um membro do
grupo de acos inoxidaveis austeniticos que foi desenvolvido hd mais de 30 anos para ser
aplicado em reatores do tipo super-regeneradores (do inglés: fast breeder reactor) para a Unido
Européia. Esta classe de aco possui boa soldabilidade e usinabilidade, combinada com alta
resisténcia a corrosao, portanto usado em uma ampla gama de aplica¢fes. Na industria nuclear,
é utilizado como material estrutural para as camaras de vacuo de sistemas termonucleares
(ZHONG et al, 2017). A utilizacdo desta liga de aco inoxidavel produzido via processos
convencionais de fundi¢do, se d& em diversas areas da inddstria, como por exemplo no
segmento biomédico, como implantes metalicos em conjunto com outras ligas de Cobalto-
Cromo ou Titanio (Co-Cr ou Ti) (Galliano et al, 1998) (Ozbek et al, 2002). Essa liga é
amplamente utilizada em meios altamente corrosivos e de altas temperaturas, porém possui
baixa dureza (aproximadamente 200 HV) quando comparada a agos carbono temperados e
revenidos (600 HV) (KULKA, 2016).

Os acos AISI H13 e AISI 316L podem ser submetidos a tratamentos superficiais para
aumentar suas resisténcias ao desgaste e/ou a corrosdo e expandir sua faixa de usabilidade.

Entre os tratamentos, destaca-se 0 termoquimico de boretacao.

2.3. Boretacéo

A deposicéo fisica de revestimentos é normalmente usada para melhorar as resisténcias
ao desgaste e a corrosdo dos metais. Existem numerosos métodos para producdo de
revestimentos, por exemplo: galvanizacdo com ou sem eletrodo, aspersao térmica, deposicao
fisica de vapor (PVD) ou deposic¢do quimica de vapor (CVD). Estes métodos fornecem protecéao
aos metais contra ambientes agressivos, porém alguns destes métodos sdo caros e oferecem uma
dureza superficial de até 900 HV. Ja os tratamentos termoquimicos sdo realizados nas
superficies de componentes com o objetivo de modificar a estrutura em relagdo ao interior da
peca, realizando um aquecimento na pega ou substrato em uma atmosfera rica nos elementos a
que se deseja que ocorra a difusdo, tais como: carbono, nitrogénio, boro, etc. Entre os
tratamentos termoquimicos destaca-se a boretacdo, por produzir camadas com durezas de até
2100 HV, mantendo-se esses altos valores até a temperatura de 600 °C (KAYALI, 2013)
(CULHA et al, 2007).



20

A Boretagdo é um importante tratamento de engenharia de superficies para elevar a
dureza da superficie e a resisténcia a abrasdo do metal. O boro é um elemento de tamanho
relativamente pequeno, e isso permite que ele se difunda em uma variedade de metais,
permitindo a insercao deste 4tomo nos intersticios do material metalico (POLLNOW, OSORIO,
2017).

A ligacéo covalente da maioria dos boretos é considerada bem forte, responsavel por
elevar propriedades fisicas, como o ponto de fusdo, modulo de elasticidade e a dureza (SEN et
al, 2001). As camadas boretadas variam em sua espessura de 21 a 380um, essa dimensao pode-
se depender da caracteristica do tratamento, tempo, temperatura e presenca de elementos de liga
no substrato (Ozbek et al, 2002).

Os revestimentos realizados com boretos podem ser produzidos por procedimentos
liquidos, gasosos ou solidos. Para aplicacBes industriais, boretacdo em estado sélido € mais
desejavel do que os outros dois métodos devido a sua facilidade de tratamento, simplicidade do
equipamento e relacdo custo-beneficio (ESPINOZA et al, 2016).

Na boretacdo liquida utiliza-se de um banho de sal contendo uma fonte boretante (por
exemplo, Na:B4O7, KBF4 ou K2B407) e um agente redutor (B4C, SiC, Fe-Al ou Al). A reacgdo
termoquimica faz com que a mistura boretante libere o boro elementar, que difundird para o
interior do substrato, e entdo os 4&tomos de boro reagem com o metal base, formando boretos
(FeB e Fe;B) (MATIASOVSKY et al, 1988). A maioria dos tratamentos baseia-se na reducéo
de borax fundido (Na2B4Oy), a temperaturas entre 900 e 1000°C. O Aluminio auxilia na reacéo,
pois ele catalisa a reducdo o boro do Boréx, levando na formacdo da camada de boretos
(MARIANI, 2014).

Em relacdo a cinética do processo, Sen e Bindal (2004), utilizaram modelos
matematicos que podem prever a espessura da camada boretada em relacdo ao tempo de
boretacdo, estes modelos sdo uma funcgéo parabdlica (Equacéo 1) e a partir de um determinado
tempo de exposicdo, 0 modelo se molda para uma reta (Equacgéo 2). Estas fungdes podem ser
vistas como um estagio de inser¢do do atomo de boro até a formacao do boreto. Onde: x é a
espessura da camada, t é o tempo de tratamento, b € uma constante, K é o coeficiente de difusdo

e K’ é o coeficiente angular da reta.

X =t K Equagéo 1
x=K't+b Equagéo 2
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Em suma, quanto mais elevada for a temperatura de boretacdo e/ou maior for o tempo
de tratamento, maior serd a espessura da camada boretada (SEN, SEN, BINDAL, 2004).

Para acos, a boretacdo é realizada a altas temperaturas (850-1100 °C) com tempos de
tratamentos variando de 30 minutos a 12 horas, produzindo camadas de boretos monofasicos
(FeB) e/ou polifasicos (Fe2B). A fase FeB é obtida mais externamente a superficie com a
saturacdo do boro e a fase Fe2B na zona da superficie interna. Devido aos seus altos valores de
dureza, as camadas boretadas apresentam altas resisténcias sob friccdo e ao desgaste
(Kariofillis, Kiourtsidis e Tsipas, 2005). Apresenta-se na Figura 2 micrografias Opticas das

seccOes transversais de duas ligas ferrosas boretadas.

Figura 2 - Secc0es transversais: (a) camada boretada do tipo “dente de serra” produzida em
um acgo com teor de carbono a 0,3%p e de fosforo a 0,02%. (b) Camada boretada com

morfologia mais uniforme produzida em um aco AlSI P20.

Fonte: (3) BINDAL, C.; UCISIK, A.H. (2008) (b) USLU, I. et al. (2007)

O aco AISI H13 é utilizado em moldes de fundi¢do sob pressdo e também em matrizes
de forjamento, portanto se faz necessario o uso do processo de boretacdo para que estas pecas
sejam submetidas a tensGes mecanicas induzidas pelo fluxo a alta pressdo do metal liquido e a
tensbes térmicas decorrentes do contato alternado com o material fundido, em temperaturas
acima de 700 °C. Estas tensdes aceleram o desgaste, assim como trincas superficiais nas areas
de maiores pressdes, desqualificando a ferramenta e comprometendo a matriz, tornando a
substituicdo necessaria (OLIVEIRA, 2006).

Na indUstria, a boretacdo do aco 316L ja é utilizada em certas areas, como no setor téxtil
e de borracha, pois sdo areas em que a alta dureza e resisténcia ao desgaste de materiais
boretados sdo adequados para a aplicagdo. Wang et al (2012) cita alguns exemplos de uso, como



22

em anéis de ago para maquinas de fiar e cabos de a¢o de guia para industria téxtil, além de ser
usado em suspensdo de carro ferroviario. Ozbek et al (2002) estudou a producéo de camadas
boretadas no AISI 316L como uma via para minimizar problemas de corrosdao em implantes
médicos.

Dominguez-Galicia et al (2014), estudaram a avaliacdo de influéncia do boro nas
propriedades mecénicas da liga AISI 316L com camadas boretadas em via solida por difuséo
do agente boridizante contendo 5% de B4C. Foram avaliadas a dureza, o modulo de Young e a
presenca de fases de boretos de ferro (FeB e Fe2B) a partir de analises com difragéo de raios-x
(DRX). Os autores concluiram que a dureza da fase FeB foi constante em uma faixa de 2085 a
2157 HV, enquanto a dureza da fase Fe>B aumentou na faixa de 1650 a 1850 HV e a influéncia

do potencial de boro no boreto foi proporcional a espessura da fase FeB.

2.4. Desgaste

Desgaste pode ser definido como uma perda progressiva de material da superficie de
um corpo pela acdo mecanica de agentes externos que estejam em contato com o mesmo. Ele
consiste numa das principais causas de falhas e perdas de componentes mecanicos ou estruturais
no mundo. A reducdo de desgaste em componentes apresenta grande interesse econémico para
a maioria das industrias. O maior desafio de resolver um problema envolvendo desgaste
consiste em antecipar o(s) tipo(s) de desgaste(s) a que 0s componentes serdo submetidos
(STACHOWIAK, 2013).

Krelling et al (2017), investigaram o comportamento abrasivo em microescala no ago
AISI 1020. Os autores realizaram testes a partir de hastes cilindricas de uma polegada de
didametro e boretadas em via solida, e entdo os tipos e a morfologia de boretos foi analisado por
meio de difracdo de raios-X (DRX) e por microscopia eletrdnica de varredura (MEV), além de
ensaios de microdureza e de rugosidade. O estudo concluiu que apds o tratamento de boretacéo,
a rugosidade (Ra) aumentou de 0,02 um para 1 um. Ocorreu boa adesdo da camada de boretos
ao substrato do aco, mas a camada de FeB fraturou durante os experimentos, devido a esta
camada ser mais quebradica e ter uma dureza semelhante ao abrasivo utilizado, outra
observacao interessante € que o0 mecanismo de desgaste atuante durante o ensaio foi a abrasao
por rolamento.

Oliveira (2006) investigou a resisténcia ao desgate em microescala do AISI H13 e do
aco AISI D2 boretado sob carga elevada e sem uso de abrasivo, apos a realizacdo do ensaio

notou-se 0 aumento da resisténcia ao desgaste em comparagdo com o substrato e foi observado
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um desgaste do tipo adesivo-abrasivo, verificado na aparéncia das calotas de desgaste, com o
registro de sulcos paralelos e regi6es polidas. Outro autor que estudou 0 mesmo mecanismo no
AISI H13 foi Heck (2010), sua pesquisa concluiu que em suas amostras boretadas, o volume
desgastado foi em media 96% menor do que os volume dos substratos. Estas amostras foram
boretadas a 1000 °C e tiveram 0 mesmo comportamento adesivo, em relacéo ao desgaste, pois
houve a formacdo de microparticulas de alta dureza advindas de pedagos arrancados nas

camadas.

Alguns pesquisadores investigaram as propriedades de camadas de boretos produzidas
em aco AISI 316L, entre eles, Leon et al (2020), estudou a producdo de camadas por meio de
boretacdo via solida realizando ensaios de dureza Vickers, analises de DRX e testes de desgaste
por deslizamento a seco. Os valores de dureza obtidos nas camadas produzidas foram entre
1930 a 2140 HV (para FeB) e 1630 a 1835 HV (para Fe2B), e de 460 HV para o substrato. Além
disso, a liga AISI 316L boretada melhora a resisténcia ao desgaste em torno de 41 vezes em

comparagdo com o material de referéncia.
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3. MATERIAIS E METODOS

O objetivo desse trabalho consistiu na caracterizacdo de camadas boretadas produzidas
nos acos AISI H13 e AISI 316L obtidos por meio de LP-DED, avaliando-se as caracteristicas
microestruturais e triboldgicas. Para atingir o objetivo, a pesquisa foi realizada em cinco partes:
1. Deposicdo da amostra; 2. Tratamento termoquimico de boretacdo ou boretacdo seguido de
témpera e revenimento; 3. Analise microestrutural (microscopia Optica); 4. Ensaio de
microdureza Vickers; 5. Ensaio de desgaste microadesivo.

Na Figura 3 apresenta-se o fluxograma dos procedimentos experimentais e etapas

realizadas neste trabalho.

Figura 3 - Fluxograma dos procedimentos realizados e etapas
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Fonte: Proprio autor.

3.1. Deposicdo das amostras
Foram utilizados p6s de AISI H13 e AISI 316L produzidos pela LPW Technology Ltda.,
com granulometrias variando entre 45 e 106 um. As amostras foram depositadas em substratos
dos mesmos materiais nas dimensdes de 100x50x25,4 mm, mostrado na Figura 4, obtido por

meio de processos convencionais de fundigéo e forjamento. Para garantir que as deposigdes de
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MA LP-DED fossem realizadas sem defeitos de construcdo ou inclusdes de éxidos, os

substratos foram submetidos a usinagem de fresamento das faces.

Figura 4 -Substrato de AISI H13 usinado para realizacdo da deposi¢édo

Fonte: Proprio Autor
As composic¢des quimicas dos substratos sao apresentadas na Tabela 1.

Tabela 1 - Composi¢6es quimicas dos substratos AISI H13 e AISI 316L (proporcdes

em % peso)

Elementos . .

o Cr Mo |  Mn Si \ C Ni Fe
quimicos
AISI H13 5,18 1,36 - 1,04| 0,83| 0,36 0,21 Balanco
AISI 316 17,10 | 2,33 1,32 0,85 - 0,02 | 13,21 Balanco

Fonte: Proprio autor.

Para deposicdo das amostras foi utilizada uma méaquina de manufatura hibrida
(manufaturas aditiva e subtrativa), fabricada pela Industrias Romi S.A., modelo D800 Hybrid
(Figura 5). A maquina esta instalada no Laboratorio de Processos Avancgados e Sustentabilidade
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(LAPRAS), do Nucleo de Manufatura Avancada (NUMA), pertencente ao Departamento de
Engenharia de Producdo (SEP) — EESC/USP.

Figura 5 - Maquina de manufatura hibrida utilizada para realizar as deposi¢coes

Fonte: Proprio autor.

Para a deposi¢do do ago AISI H13 utilizou-se 800 W de poténcia do laser, com 600
mm/min de velocidade de avanco e taxa de alimentagdo do po6 de 9,5 g/min. Para a deposicéo
do ago AISI 316L utilizou-se 900 W de poténcia do laser, com 400 mm/min de velocidade de
avanco e taxa de alimentacdo do pé de 7,5 g/min.

As deposicdes foram realizadas em atmosfera ambiente com protecéo local de argonio
fornecida por um bocal coaxial a uma taxa de 8 I/min (shielding gas). O gas argénio também
foi usado para protecdo do laser (nozzle gas) e para o transporte do pd (carrier gas), com vazdes
de 4 I/min e 3 I/min, respectivamente. Foi utilizado 0,5 mm como incremento constante no eixo
Z e 0,8 mm de overlaping. Os parametros de processo escolhidos foram selecionados com base
em experimentos anteriores. Para cada aco, foram depositadas quatro camadas com dimensdes
de 100x30 mm, em um Unico sentido de trajetéria. Apresenta-se na Figura 6 um desenho
esquematico de como ficaram as deposi¢des das amostras ap6s a MA LP-DED.



27

Figura 6 - Desenho esquematico de como ficaram as amostras depositadas

Aco
depositado
LP-DED

Ago convencional

Fonte: Proprio autor.

3.2. Preparacdo das amostras

O processo de preparacdo das amostras para o tratamento de boretagéo foi realizado no
Laboratorio de Andlise Metalografica, pertencente ao Departamento de Engenharia de
Materiais (SMM) da EESC/USP. Para cada aco depositado foram preparadas quatro amostras,
sendo divididas em: trés para tratamentos termoquimicos de boretacdo e uma (como depositada)
foi separada e utilizada como padrdo para efeito comparativo. Todas as amostras foram
seccionadas por meio de uma cortadeira metalografica (cut-off) nas dimensdes de 30x20 mm.
As amostras foram lixadas em lixas d’agua até a grana de 400 mesh e limpadas em banho

ultrassonico com alcool etilico.

3.3. Tratamento termoquimico de boretacdo liquida

Os tratamentos superficiais e térmicos foram realizados no Laboratério de Tratamentos
Térmicos, pertencente ao Departamento de Engenharia de Materiais (SMM) da EESC/USP.
Para o tratamento de boretacdo foram utilizados borax (borato de sodio P.A.: Na;B4O7.10H,0)
e aluminio (10% em peso). O tratamento foi realizado em um forno do tipo “pogo” com
aquecimento por resisténcia elétrica. Um controlador de temperatura marca Flyever, modelo
FE50RP calibrado com uma taxa de aquecimento de 20 °C/min e um termopar do tipo “K”
(cromel/alumel) também foram usados no processo. O banho de boretagdo (borax e aluminio)
foi fundido em um recipiente na forma de copo, feito do agco AISI 316. Para homogeneizagéo
do banho, foi usada uma haste de ago carbono com constante agitacdo, para uma melhor
dissolucdo dos aditivos. Na Figura 7 € apresentado o sistema utilizado na boretacéo.
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Figura 7 - Forno do tipo “pogo” e controlador de temperatura utilizados para a

realizacéo do tratamento de boretacédo

Fonte: Préprio autor.

O tratamento de boretacdo foi realizado a 1000 °C com tempo de permanéncia de 6
horas. As amostras foram introduzidas no banho sendo distribuidas e fixadas em distancias
semelhantes. Apo6s o tempo de boretagdo, as amostras do aco AISI 316L foram retiradas e
resfriadas ao ar, ja as amostras do ago AISI H13 foram transferidas imediatamente para um
recipiente com éleo para realizacdo da témpera. O objetivo desse procedimento é a producédo
de uma camada de boretos em um material temperado diretamente a partir da temperatura de
boretacdo, sem a necessidade de reaquecimento posterior.

Apos a témpera, as amostras do aco AISI H13 foram submetidas ao tratamento de
revenimento a 540 °C, com dois ciclos de permanéncia de 2 horas cada (duplo revenido). Esse
procedimento é realizado para desestabilizar a austenita retida para transformacéo da martensita

(primeiro revenimento) e revenir essa martensita obtida (segundo revenimento).

3.4. Analise microestrutural

A preparacdo metalografica, realizada no Laboratério de Analise Metalografica do
SMM da EESC/USP, seguiu os procedimentos convencionais de corte com disco abrasivo de
carboneto de silicio em cut-off, embutimento a quente com baquelite, desbaste em lixas d’agua

até a grana de 1200 mesh e polimento com solugdo aquosa de alumina 0,05 pum. Apds o
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polimento as amostras foram limpadas em banho alcool etilico em equipamento ultrassdnico.
Os reagentes utilizados para o ataque quimico foram: AISI H13 - Nital 2% (solucdo de 98% de
alcool etilico e 2% de 4cido nitrico); AISI 316L - Agua Régia (mistura dos &cidos nitrico e
cloridrico, proporcao 1:3).

As andlises microestruturais foram realizadas no Laboratério de Metalografia do
Laboratdrio de Processos Avangados e Sustentabilidade - LAPRAS (NUMA/SEP/EESC/USP).
Para aquisicdo de imagens, foi utilizado microscopio confocal a laser, produzido pela Olympus

Corporation, modelo OLS4000 com camera integrada.

3.5. Ensaio de microdureza Vickers

As medidas de microdurezas foram realizadas no Laboratério de Engenharia de
Superficies do SMM da EESC/USP em um microdurémetro da marca Buehler, modelo 1600-
6300. Para analisar as durezas meédias dos substratos e deposi¢es LP-DED, utilizou-se uma
carga de 2,0 N (200 gf). Para analisar as durezas médias das camadas produzidas, bem como a
obtencg&o dos perfis de durezas (camada e substrato), foi utilizada a carga de 0,1 N (10 gf), de
modo a avaliar o comportamento dessa propriedade ao longo da se¢éo transversal.

3.6. Ensaio de desgaste microadesivo

Para a avaliacdo da resisténcia ao desgaste das camadas produzidas e substratos, foi
utilizado o ensaio de desgaste microadesivo com esfera fixa, do tipo “calotest”. O equipamento
foi construido e instalado no Laboratério de Engenharia de Superficies do SMM da EESC/USP,
sendo mostrado na Figura 8.
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Figura 8 - Equipamento utilizado para a realizagéo dos ensaios de desgastes microadesivos.

Fonte: Proprio autor.

Foram usadas esferas de aco AISI 52100 (temperado e revenido) com @ 25.4 mm e 61
HRC de dureza, girando a 270 RPM e uma carga de 250 gf contra a amostra. Para obtencdo das
curvas de volumes removidos em funcdo das distancias percorridas, cada amostra foi ensaiada
com tempos de 5, 10, 15 e 20 minutos (equivalentes a 54, 108, 162 e 215 metros de distancias
percorridas). Cada ensaio foi realizado em triplicata em cada amostra, para obtencéo do volume
removido médio e respectivo desvio padrdo. O ensaio produz uma regido desgastada em forma
de calota, sendo seu diametro médio usado para a obtengdo do volume desgastado segundo a
Equacéo 3, onde, V: volume removido; d: didmetro médio da calota formada e R: raio da esfera,

12,7 mm. Essa equacdo somente é valida quando a camada ndo é perfurada durante o ensaio.

" 4«R Equagdo 3

V= ;
64R
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

Apresenta-se na Figura 9 as micrografias opticas dos substratos AISI H13 (temperado e
revenido a 540 °C) e AISI 316L, obtidos por meio de processos convencionais de fundicéo e

forjamento.

Figura 9 - Micrografias dos substratos (a) AISI H13 e (b) AISI 316L

Fonte: Préprio autor.

Para o AISI H13 temperado e revenido, verifica-se que foi obtida microestrutura
martensitica revenida, com dureza média de 553,5 + 14,2 HV2o. Para o AISI 316L, sdo
observados gréos austeniticos, tipicos de estrutura CFC (Cubica de Face Centrada), com dureza
média de 146,1 + 7,6 HV2,.

Apresenta-se na Figura 10 a micrografia Optica obtida para o ago AISI H13, produzido

por meio de LP-DED, na condic¢do como construido.
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Figura 10 - Micrografia dptica da seccdo transversal do AISI H13 produzido por meio do
processo de MA LP-DED, na condi¢do como construido

Fonte: Proprio autor.

Na Figura 11 sdo apresentadas as micrografias opticas, obtidas apds a boretacdo, dos
acos AlISI H13 (temperado e revenido) e AISI 316L depositados por meio de LP-DED.

Figura 11 - Micrografias Opticas dos acgos (a) AISI H13 e (b) AISI 316L, obtidos por
meio do processo LP-DED, apds o tratamento de boretacao.

Fonte: Proprio autor.
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Para 0 aco AISI H13, verifica-se que foi obtida microestrutura martensitica revenida,
com dureza média de 561,3 + 17,9 HV. No AISI 316L, foi obtida microestrutura de gréos
austeniticos, com dureza média de 154,2 + 6,3 HV.

Na Figura 12 sdo apresentadas as sec¢Oes transversais das camadas produzidas nos agos

AISI H13, obtidos por processos convencionais ou LP-DED.

Figura 12 - AISI H13 boretados a 1000 °C por 6 horas, seguido de témpera e

revenimento. (a) Acos obtidos por meio de processos convencionais ou (b) LP-DED.

Fonte: Proprio autor.

Foram obtidas camadas boretadas com espessuras proximas a 50 um e durezas médias
de 1624,2 + 58,6 HVo1 e 1698,5 + 66,4 HVo1, para 0s acos convencional e LP-DED,
respectivamente.

Sdo apresentadas na Figura 13 as micrografias dpticas das camadas produzidas nos acos

AISI 316L, obtidos por processos convencionais ou LP-DED.
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Figura 13 - AISI 316L boretados a 1000 °C por 6 horas. (a) Acos obtidos por meio de
processos convencionais ou (b) LP-DED.

Fonte: Proprio autor.
Foram obtidas camadas boretadas com espessuras proximas a 10 um e durezas médias
de 1984,3 + 69,3 HVo1 e 19554 + 72,6 HVo1, para 0s agos convencional e LP-DED,

respectivamente.

Tabela 2 — Dados de Dureza Vickers das Amostras

Substrato/Convencional
Sem Boretagao | Com Boretagao
H13 553,5+ 14,2 1624,2 + 58,6
316L 146,1+7,6 1984,3 £ 69,3
LP-DED
Sem Boretacdao | Com Boretagao
H13 561,3+17,9 1698,5 + 66,4
316L 154,2 6,3 1955,4£72,6

Com base na tabela 2, observa-se que houve um significativo aumento na dureza quando
se compara 0s processos de fabricacdo, convencional e pelo LP-DED, em relacéo ao aco H13.
Sobre o ago inoxidavel 316L, o aumento visto do H13 s6 foi observado em amostras ndo
boretadas.

Comparando as amostras de H13 com autores que estudaram a boretagdo neste aco,

Heck (2010) observou a microdureza maxima em boretagéo de 4 horas, obtendo uma dureza de
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1940 HV na superficie, superior ao deste trabalho, 1698,5 HV em que a amostra foi submetida
a 6 horas de boretacdo. Isto se explica, pelo fato de que a dureza em amostras boretadas diminui
com o0 aumento do tempo de exposicao ao tratamento. J& em amostras de Oliveira (2006), os
valores de dureza se encontraram em torno de 1600 HV na superficie, submetidas ao tratamento
de 4h de boretagéo.

Autores que estudaram a boretacdo em ligas de 316L obtiveram valores de Microdureza
préximos aos encontrados neste estudo, Leon et al (2020) obteve em suas amostras submetidas
ao tratamento de boretacdo de 4 h, valores de dureza entre 1930 a 2140 HV para a fase Fe.B e
1630 a 1835HV para a fase FeB. Domingues-Galicia et al (2014) obteve em amostras de 316L,
a faixa de dureza de 1650 a 1850 para a fase Fe;B e 2085 a 2157 HV para a fase FeB, apesar
de terem obtido a boretacdo via solida, os valores encontrados utilizando o processo de LP-
DED e utilizando a boretacdo liquida estd bem proximo aos encontrados por esses autores.
Infelizmente ndo foi possivel identificar as fases de boreto neste trabalho, pois a espessura da
camada boretada foi muito pequena, em torno de 20 a 50 um, portanto ndo foi possivel medir

os valores de microdureza em cada fase.

Na Figura 14 séo apresentados os perfis de microdureza Vickers obtidos para as
camadas produzidas nos a¢os AISI H13 e AISI 316L.

Figura 14 - Perfis de microdureza Vickers obtidos para as camadas boretadas.
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Com relagdo ao perfil de microdureza, Figura 14, proximo a superficie a dureza da
camada de boreto no H13 alcancou valores proximos de 1700 HV para as amostras
manufaturadas pelo LP-DED e 1650 HV para o processo convencional. Ja para o 316L, 0s
corpos de prova manufaturadas pelo método Convencional alcangou préximo de 2000 HV e
1950 HV para o LP-DED.

A medida que avangamos para o interior, os valores reduzem drasticamente para ambas
as ligas, mas para 0 316L é mais abrupta, chegando até os valores de dureza do substrato, porém
no H13, apo6s a queda do gréfico, os valores de microdureza se mantém constante em torno de
550 HV, enquanto o a¢o 316L, se mantém ao redor de 150 HV.

Em relacdo a espessura da camada boretada, encontrou-se uma espessura na camada
boretada de 316L e H13, em torno de 20 um e 50um, respectivamente. Heck (2010) obteve
uma média superior de espessura, em seu perfil de microdureza, em torno de 75 pum, porém este
autor observou que apds 127 um houve um aumento da dureza em sua camada boretada, devido
a fragilidade do FeB/Fe2B.

A presenca de elementos de liga no aco inoxidavel 316L faz com que as camadas de
boreto ndo se adentra ao interior do substrato, fazendo com que o perfil de dureza se reduza
mais rapidamente até o valor encontrado no substrato, em comparagdo com 0 H13 que possui
menos elementos de liga. Este fato também foi evidenciado por Heck (2010) em amostras do
aco 1060 e H13.

A figura 15 apresenta as curvas de desgaste dos materiais manufaturados em ambos 0s
métodos e boretados, comparando com 0s seus respectivos substratos. Pode-se observar que em
ambos os a¢os H13 e 316L manufaturados pelo processo, LP-DED e Convencional, boretados
obtiveram uma significativa reducdo do volume de desgaste, em relacdo a seus substratos.

Em relacdo a diferenca de processos, percebe-se que ndo houve uma diferenca no
volume removido, permaneceram 0s mesmos valores para os acos H13 e 316L. Como houve
uma diferenca de dureza, o aco boretado H13 obteve uma resisténcia ligeiramente superior ao

desgaste, comparado com o 316L também tratado.

Na Figura 15 sdo apresentados os graficos de desgaste obtidos para os substratos e

camadas produzidas.
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CONCLUSOES

O objetivo desse trabalho consistiu na caracterizacdo de camadas boretadas produzidas
nos acos AISI H13 e AISI 316L obtidos por meio de LP-DED, avaliando-se as caracteristicas
microestruturais e triboldgicas. Os estudos conduzidos levaram a resultados interessantes e de
acordo com o objetivo da pesquisa. Diante dos resultados, podemos concluir que:

e O processo de Manufatura Aditiva de LP-DED tem capacidade de atingir valores de
dureza e de resisténcia ao desgaste em comparacéo a fabricacdo convencional;

e Para o aco H13, os valores medidos de microdureza foi ligeiramente superior e obteve
a mesma caracteristica de desgaste, em relagcdo ao processo convencional;

e As boretagdo em 316L produziu camadas menos espessas quando comparadas ao H13,
devido a maior dificuldade de difusdo do boro no aco 316L, causada pela maior
quantidade de elementos de liga no mesmo;

e Para valores de microdureza das amostras de 316L confeccionadas pela Manufatura
Aditiva ndo foi superior ao fabricadas pelos processos convencionais, porém obteve um

comportamento préximo no ensaio de desgaste e também no perfil de microdureza.
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ESTUDOS FUTUROS

O trabalho descrito ainda necessita de estudos adicionais, como por exemplo, analises
por meio da técnica de Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV), difracéo de raio-X (DRX)
para avaliar as fases de boretos na camada.

Para avaliar a variacdo da camada boretada, pode-se estudar o tratamento com outras
faixas de tempo para amostras submetidas a Boretagdo Liquida.

Para a aplicagdes que necessite mais de uma camada de deposi¢do, também deve ser
avaliado as influéncias dos parametros e a qualidade da geometria final produzida, atentando-
se em diferentes propriedades.

Pode-se também estudar a resisténcia mecanica, com ensaios mecanicos de tracao,
compresséo e flexdo em amostras boretadas e comparar com os valores da Manufatura Aditiva,
utilizando o método de Laser Powder Direct Energy Deposition (LP-DED).
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