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RESUMO

O cobalto é um elemento base da composicao de superligas, as quais sédo projetadas
para operacdo em condi¢cdes extremas, por exemplo, mantendo boas propriedades
mecanicas de resisténcia ao desgaste e a corrosdo em elevadas temperaturas. Este
projeto visa ao estudo da superliga Co-30Cr-19Fe, cujas amostras vém de um material
usado em uma guia de conformacao de tubos sem costura, sujeita a elevados esfor¢cos
mecanicos e desgaste. Para tal realizou-se ensaios de microabrasdo e esclerometria
retilinea acerca do aumento da resisténcia ao desgaste, devido a formacédo de uma
camada de fase-S no revestimento da superficie durante tratamento de nitretacéo a
plasma. A camada é formada em baixas temperaturas de tratamento, neste trabalho
estudou-se trés condicbes de temperaturas: 325 °C, 350 °C e 400 °C. Antes do
tratamento termoquimico, as amostras foram submetidas ao tratamento de
solubilizacdo para homogeneizacdo dos carbonetos na microestrutura. Apés a
nitretacdo os ensaios de microabraséo realizados constataram que o tratamento foi
efetivo, observando-se reducdo no coeficiente de desgaste em todas as situagoes,
sendo o tratamento realizado a temperatura de 350 °C a condicdo que teve o0s
melhores resultados quanto ao desgaste. JA 0s ensaios de esclerometria retilinea
mostraram que a presenca de fase-S promove aumento na dureza ao risco e reducao

do coeficiente aparente de atrito.

Palavras-chave: Superliga Co-30Cr-19Fe. Nitretacdo a plasma. Microabrasao.

Esclerometria retilinea. Resisténcia ao desgaste.



ABSTRACT

Cobalt is a base element of superalloy composition which are developed for operation
under extreme conditions, for example, keeping good mechanical properties of wear
resistance and corrosion at high temperatures. These work aims to study the Co-30Cr-
19Fe superalloy whose samples come from a material used in rolling seamless guide,
subject to high stress and wear. Then micro-scale abrasion test and scratch test were
performed on the increase in wear resistance due to the formation of an S-phase layer
in the surface coating during treatment of plasma nitriding. The layer is formed at low
treatment temperatures, in this work three temperature conditions were studied: 325
°C, 350 °C and 400 °C. Before the thermochemical treatment, the samples were
submitted to solubilization treatment to homogenize the carbides in the microstructure.
After the plasma nitriding, the microabrasion tests carried out showed that the
treatment was effective, observing a reduction in the wear coefficient in all situations.
The treatment was carried out at a temperature of 350 °C, which had better results in
terms of wear. Through the scratch test showed that the presence of S-phase promotes

an increase in the hardness to the risk and reduction of the coefficient of friction.

Keywords: Co-30Cr-19Fe superalloy. Plasma nitriding. Micro-scale abrasion. Scratch

test. Wear resistance.
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1. INTRODUCAO

bY

Todo material apresenta irregularidades nas superficies devido a rugosidade
superficial, e 0 movimento relativo entre as partes acarreta desgaste em uma ou
ambas superficies. Conceitua-se desgaste a perda progressiva de material da
superficie de um corpo sélido, em contato e movimento relativo com um contracorpo

sélido, liquido ou gasoso, causado por acdo mecanica (Norma DIN 50320).

Entre as diversas formas de acéo triboldgica de desgaste, os mecanismos principais
sao por abrasao, por eroséo e por deslizamento (HUTCHINGS, 1992). O desgaste
abrasivo ocorre em diversos processos, como na induUstria de mineracdo, de
processamento de materiais (britagem, moagem, bombeamento), de transporte e

manejamento de terra, entre outros.

Relata-se uma menor vida util de uma guia de conformacdo de tubos sem costura
devido ao desgaste, quando se realiza a laminacdo de tubos de materiais
martensiticos, reduzindo a produtividade do equipamento. O material empregado na
guia é uma superliga de cobalto pertencente ao sistema ternario Co-Cr-Fe, pouco
explorada na literatura, destacando-se o trabalho de Falqueto et al. (2017) sobre o

desgaste por deslizamento da liga Co-30Cr-19Fe fundida.

Entre os métodos para otimizacdo da resisténcia ao desgaste estdo os tratamentos
termoquimicos. Observou-se que em um aco inoxidavel AISI 316 submetido ao
tratamento de nitretacdo a plasma em baixa temperatura, 400 °C, formava-se uma
camada de alta dureza (700HV o,05) e resistente a corrosdo (ZHANG e BELL apud
BUHAGIAR, 2008).

O atrito e o desgaste sdo causados por conjuntos complexos e multiplos de interacdes
microscoépicas entre as superficies que estdo em contato mecanico e deslizam uma
contra a outra, sdo, portanto, caracteristicas Unicas do tribossistema (BHUSHAN,
2001). Logo, conhecer o mecanismo de abraséo do processo permite reduzir as taxas
de desgaste assim como orienta acerca da selecao e desenvolvimento de materiais
mais resistentes. Para tal, existem diversos estudos para avaliar o desgaste, como
ensaios pino-lixa (ASTM G-132) e roda de borracha (ASTM G-65).
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Neste presente trabalho, realizou-se ensaios de microabrasao e esclerometria
retilinea de amostras da superliga Co-30Cr-19Fe, oriundas de um material que estava
em operacdao em uma guia de conformacao. Superligas de cobalto sdo conhecidas
pelas boas propriedades em altas temperaturas e pela resisténcia a corrosdo. Sao
frequentemente usadas em aplicagbes de engenharia metallrgica e mecéanica onde
abrasédo e erosédo a altas temperaturas ocorrem nos principais mecanismos de
desgaste (PFOHL e RIE, 2001).

Entre as formas de reduzir os custos de manutencéo e parada da linha de producao
devido a problemas associados ao desgaste abrasivo, estudar o tribossistema
possibilita procurar solu¢des para melhorar a resisténcia ao desgaste, seja por meio
do desenvolvimento de novos materiais e revestimentos, seja por lubrificacédo, entre
outros. A microabrasdo e a esclerometria retilinea consistem em ensaios tribol6gicos
que permitem avaliar a resisténcia ao desgaste de materiais componentes de
engenharia, por exemplo, observando-se a influéncia de tratamentos térmicos e

termoquimicos na otimizacdo da vida util de componentes e produtos.

1.1 OBJETIVO

A realizacédo deste projeto de graduacdo tem a finalidade de avaliar o efeito dos
tratamentos de solubilizacdo e de nitretacdo a plasma em superligas de cobalto,
guanto ao aumento da resisténcia ao desgaste, por meio da realizacdo experimental

de ensaios de microabrasao e esclerometria retilinea.
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2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 SUPERLIGAS

A necessidade de equipamentos mais resistentes a corrosdo em altas temperaturas,
impulsionou o desenvolvimento de materiais que atendessem a essas caracteristicas.
Os acos inoxidaveis, desenvolvidos e aplicados na segunda e terceira década do
século XX, serviram como ponto de partida, porém ainda havia algumas limitacdes.
Dessa forma, das variacdes das ligas inoxidaveis, foram criadas as superligas. Tem-
se, basicamente, superligas a base de niquel, ligas ferro-niquel e ligas a base de
cobalto (DONACHIE e DONACHIE, 2002).

As superligas sdo materiais que exibem excelente resisténcia a degradacdo mecanica
e quimica em temperaturas elevadas (REED, 2006). Essas ligas podem ser usadas
em operacdes de temperaturas acima 540°C e abaixo de cerca 1204°C (DONACHIE
e DONACHIE, 2002). As superligas podem ser produzidas por forjamento, fundida e
por metalurgia do p6. Podem ser encontradas em formatos de folha, barras e tubos

(CAMPBELL, 2006). As aplicacfes das superligas sdo extensas, como:

e Componentes de turbina a gas: eixos, palhetas do turbo-compressor,
gueimadores;

e Processamento de metais: ferramentas para trabalho a quente e matrizes;

e Componentes odontolégicos e proteses;

e Industrias quimicas e petroquimicas: bombas, tubulacdes.

Sua alta resisténcia juntamente com resisténcia a corrosédo, tornaram algumas
superligas materiais padréao para dispositivos biomédicos (DONACHIE e DONACHIE,

2002). Algumas aplicacbes das superligas sao apresentadas na Figura 1.
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Figura 1 - Aplicacfes para superligas: (a) Turbina a gas, (b) Palhetas de turbinas e
(c) Prétese de fémur.

Fonte: Moreira, 2005.

2.1.1 Superligas de cobalto

Cobalto é um elemento base usado em superligas resistentes a temperaturas altas,
resistentes a corrosao, ligas resistentes ao desgaste, imas e ferramenta de ago rapido.
Esse elemento confere as suas ligas uma estrutura cubica de face centrada (CFC)
metaestavel com uma energia de falha de empilhamento muito baixa (ZHANG e
ZHAO, 2013). O cobalto, em temperatura ambiente, apresenta uma estrutura
hexagonal compacta (HC), no entanto, a 417 °C ele sofre uma transformacéo cristalina
de HC para CFC. Deste modo, o cobalto so voltara a estrutura cristalina HC se houver
um resfriamento extremamente lento, por consequéncia a estrutura CFC é mantida a
temperatura ambiente. A Transformacé&o da estrutura HC é desencadeada apenas por

esforco mecéanico ou quando o material é submetida a longos periodos em
temperaturas elevadas (ZHANG e ZHAO, 2013).

Segundo Davis (2000), a combinacédo da estrutura CFC metaestavel associada a

baixa energia de falha de empilhamento resultam em:

e Elevada tensdo de escoamento;

e Capacidade de absorver tensdes através da transformagcdo CFC—HC;

e Elevada taxas de encruamento devido a interagdo entre falhas de
empilhamento;

e Alta resisténcia a fadiga.
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Muitas das ligas de cobalto comercial derivaram-se dos sistemas ternarios Co-Cr-W e
Co-Cr-Mo investigados pela primeira vez por Elwood Haynes. Ele descobriu a alta
resisténcia e natureza inoxidavel da liga Co-Cr, e mais tarde identificou que a
aplicacao de tungsténio e molibdénio promovia um reforco do sistema cobalto-cromo,
em virtude de seus grandes tamanhos atdomicos. Esses elementos, quando em
grandes quantidades, participam na formacdo de carbonetos, além disso, melhoram
a resisténcia a corrosdo (HAYNES apud DAVIS, 2000).

Uma das classes que se destacam entre as superligas de cobalto é a Stellite, essa
classe € utilizada em meios onde € necesséario a resisténcia ao desgaste a altas
temperaturas. Elas sdo compostas por cobalto, cromo e molibdénio ou tungsténio

(BRAGATTO, 2016).

Como pode ser visto na Tabela 1, a principal diferenca entre as ligas Stellite
resistentes ao desgaste € o teor de carbono, consequentemente, representa a fracao
volumétrica de carbonetos no material. Por exemplo, um teor de 2,4 % de carbono em
uma liga (Stellite 3), os carbonetos, que sao do tipo M7Cs e MeC, constituem cerca de
30 % em peso do material, em uma liga com 1% de carbono (Stellite 6B) os carbonetos
constituem 13 % do volume da liga, isso de fato influencia na resisténcia ao desgaste,

assim como o tamanho e a forma do carboneto (DAVIS, 2000).

O cromo é formador de carbonetos e proporciona resisténcia a corrosao e oxidacao
nas ligas Stellite. Nessas ligas o carboneto mais comum € do tipo M7Cs, porém quando

o0 teor de carbono é baixo os carbonetos M23Cs séo formados (DAVIS, 2000).



Tabela 1 - Composicao de ligas de cobalto
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Composi¢cdo nominal, % peso

Nome
Co ‘ Cr ‘ w ‘ Mo ‘ C ‘ Fe ‘ Ni ‘ Si ‘ Mn ‘ Outros

Ligas fundidas e resistente a desgaste

Stellite 1 Bal 30 13 0,5 2,5 3 1,5 1,3 0,5

Stellite 3 Bal 30,5 125 2,4 5(max) 3,5(max) 2(max) 2(max) 1 B(max)

Stellite 4 Bal 30 14 1(max) 0,57 3(max) 3(max) 2(max) 1(max)

Stellite 6 Bal 29 45 15 1,2 3(max) 3(méax) 1,5(méax) 1(max)

Stellite 12 Bal 30 83 1,4 3(min) 1,5 0,7 2,5
0,007

Stellite 21 Bal 27 55 0,25 3(méx) 2,75 1(max) 1(méx) B(max)

Ligas com fase laves e resistente ao desgaste

Triballoy

T-400 Bal 9 29 2,5

Triballoy T-

800 Bal 18 29 3,5

Ligas forjadas e resistente ao desgaste

Stellite 6B Bal 30 4 1,5méax 1 3(méx) 2,5 0,7 1,4

Stellite 6K Bal 30 45 15méx 1,6 3(max) 3(méx) 2(max) 2(méx)

Ligas forjadas resistente a altas temperaturas

Haynes

25(L605) Bal 20 15 0,1 3(max) 10 0,4(max) 1,5

Haynes 188 Bal 22 14 0,1 3(max) 22 0,35 1,25 0,03 La
55 Al 3
Nb,

Inconel 783  Bal 3 0,03(méx) 25,5 28 0,5(max) 0,5(méx) 3,4Ti(méax)

UMCo-50 Bal 28 0,02(max) 21 0,75 0,75

Ligas resistente a corroséao

Ultimet(1233) Bal 26 2 5 0,06 3 9 0,3 0,8 0,08 N
3Ti, 0,7Al,

MP159 Bal 19 7 9 25,5 0,05Be

Fonte: Davis, 2000.
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A microestrutura da Stellite consiste em carbonetos complexos dispersos em uma
solucdo de cobalto contendo cromo e tungsténio ou cromo e molibdénio que é ductil
e tenaz (ZHANG e ZHAO, 2013). A Figura 2 abaixo mostra a microestrutura de uma

liga Stellite 21, na qual observa-se carbonetos do tipo Cr7Cs e Cr23Ces.

Figura 2 - Imagem da microestrutura feita por MEV (Microscopia Eletronica de
Varredura) de uma liga Stellite 21.

C'ZSCQ

Solugdo solida de Co

Eutético (soluglo
solidade Coe Cr.C ‘)

Fonte: Zhang e Zhao, 2013.

As Triballoys séo outra classe de ligas de cobalto destacavel. Sua composi¢cao contém
cobalto, cromo, molibdénio e silicio. Os grandes teores de molibdénio e silicio tem o
objetivo de induzir a precipitagdo de fase Laves, uma fase dura com resisténcia a
corrosdo e desgaste (STOLOFF, 1990). Nessas ligas, o carbono tem teores baixos
para evitar a formacao de carbonetos (DAVIS, 2000).

A fase Laves esta na forma CoMoSi ou CosMo:Si, elas estdo presentes de forma
abundante e representam cerca de 35-70 % do volume. Essa fase é responsavel pela
excelente resisténcia a abrasdo dessas ligas, entretanto limitam a ductilidade e
resisténcia ao impacto (DAVIS, 2000).
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Figura 3 - Imagem da microestrutura feita por MEV das ligas Triballoy T-400(a) e T-
800(b).

(a)

Eutético (solugdo
solida de Co e fase
Laves)

Fase Laves

(b)

Eutético (solugdo Fase Laves

solida de Co e fase
Laves)

Fonte: Zhang e Zhao, 2013.

2.1.2 Superligas do sistema Co-Cr-Fe

Além das classes citadas anteriormente, existe um grupo de ligas caracterizada por
serem a base de Co-Cr-Fe, elas apresentam alta resisténcia a corrosdo a altas
temperaturas. As ligas Stellite Alloy 250 e UMCo-50 sédo exemplos de ligas do sistema
Co-Cr-Fe, onde, a primeira é obtida através de fundi¢do e a segunda por forjamento
(DEAL et al, 2007).
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Segundo Deal et al. (2007), a composicao da liga Stellite Alloy 250 é Co-28Cr-23Fe e
da Umco-50 é Co-28Cr-20Fe-3Ni-1,5Mo, essas ligas contém baixos teores de Mn, Si
e C.

A Tabela 2 abaixo mostra propriedades da liga Umco-50 em temperatura ambiente.

Tabela 2 - Propriedades mecanicas da liga Umco-50 forjada

T[°C] Resisténcia Tenséo de Alongamento  Dureza [HV]
atracéao escoamento [%0]
[MPa] [MPa]
25 925 610 10 350

Fonte: Davis, 2000.

Essa liga apresenta resisténcia a corrosdo em meios com acido sulfurico e acido
borico, porém é rapidamente atacada pelo acido cloridrico. Séo utilizadas em grandes
fornos de tratamento térmico, anéis de orificio de escoria e distribuidores de lingote
(DAVIS, 2000).

E importante lembrar que a bibliografia sobre superligas do sistema Co-Cr-Fe ainda é

escassa.

2.2 TRATAMENTO DE SOLUBILIZACAO NAS LIGAS DE COBALTO

Durante quase 50 anos, as ligas a base de cobalto (Co-Cr-Mo) foram usadas como
material de implante dentério e ortopédico. (DOBBS e ROBERTSON, 1983). Isso se
da pela excelente biocompatibilidade, resisténcia a corroséo, resisténcia ao desgaste
e boas propriedades mecéanicas. Normalmente sao utilizadas ligas fundidas conforme
a norma ASTM F75. No entanto, devido ao processo de fundi¢cdo, sdo encontrados
alguns defeitos como heterogeneidade quimica, porosidade e granulometria
grosseira, consequentemente, esses implantes podem apresentar baixa resisténcia a

fadiga, o que acarretara em uma falha precoce do dispositivo (GIACCHI et al., 2012).
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A solucéo para esse problema é submeter as ligas fundidas a um tratamento de
solubilizagdo (DOBBS e ROBERTSON, 1983). O tratamento térmico de solubilizacdo
tem o objetivo de deixar o material na melhor condicéo para aplicacdo, dissolvendo
grande parte dos precipitados formados durante o processo de solidificacéo (RITONI,
MARTINS e MEI, 2010). Nas ligas de cobalto, a solubilizagdo dissolve os carbonetos,
dessa forma a microestrutura apresentard maior homogeneidade, como observado na
Figura 4 (VARANO et al., 2003).

Figura 4 - Microestrutura de uma liga de cobalto (Co-Cr-Mo): (a) fundida e (b) apos o
tratamento de solubilizacao.

[oo . ;
(= \
=

Fonte: Dobbs e Robertson, 1983.

A solubilizacdo em ligas de cobalto pode ser realizada submetendo o material a uma
temperatura em torno de 1200 °C e mantidas a esta temperatura no intervalo de 1h a
4h. Posteriormente, o material é resfriado em agua fria para reter a microestrutura de
alta temperatura. Estudos relataram que tratamentos curtos melhoram as
propriedades mecanicas, enquanto os prolongados resultam em ganho de ductilidade
e reducéao das propriedades mecanicas (GIACCHI, FORNARO e PALACIO, 2012). A
Figura 5 mostra o efeito de um tratamento de solubilizagdo a 1240 °C em uma liga de

cobalto fundida, ilustrando o que foi mencionado.
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Figura 5 - Comportamento das propriedades mecanicas em relacdo ao tempo de
tratamento de solubilizacao.
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Fonte: Dobbs e Robertson, 1983.

Percebe-se que antes de 2h de tratamento ha um aumento no limite de resisténcia a

tracdo e o limite de escoamento ndo foi muito afetado. Tratamento superiores a 2h

afetaram positivamente a ductilidade, porém reduziram o limite de resisténcia a tracao.

Um estudo feito por Giacchi, Fornaro e Palacio (2012) mostrou o comportamento da

microestrutura de algumas ligas de cobalto ap6s o tratamento de solubilizacédo a 1225

°C em varios intervalos de tempo. A identificacdo das ligas analisadas assim como a

composicdo de cada uma sao mostradas na Tabela 3.

Tabela 3 - Composicao das ligas estudadas.

Identificacdo Co (%) Cr (%) Mo (%) C (%) W (%) Si (%)
C1 60,75 30,60 6,14 0,13 0,36 1,29
C2 62,99 28,93 5,83 <0,021 0,38 1,05
C3 64,13 27,01 6,30 <0,021 0,40 1,08

Fonte: Adaptada de Giacchi, Fornaro e Palacio, 2012.
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A microestrutura das ligas consiste em uma matriz CFC rica em cobalto e precipitados
dispersos, no qual sdo, principalmente, carbonetos do tipo M23Cs, MeC e fase o
(sigma). Os tamanhos iniciais dos carbonetos foram 262, 127 e 45um em média para
as amostras C1, C2 e C3, respectivamente. A variacdo do tamanho do carboneto foi
relatada com base na porcentagem de diminuicdo do tamanho, verificando-se uma
reducdo do tamanho do carboneto em cerca de 62%, 71% e 94% para amostras das
ligas C1, C2 e C3, respectivamente, tratadas durante 4h (GIACCHI, FORNARO e
PALACIO, 2012).

Segundo Giacchi, Fornaro e Palacio (2012), com relacdo aos carbonetos M23Cs,
observou-se alguns comportamentos. Na liga C1, ocorreu uma diminuicdo no
tamanho, a esferoidizacdo e a transformacdo de M23Cs—MsC. Na liga C3, mesmo
sendo a mesma fase, identificou-se somente uma diminuicdo acentuada no tamanho
dos precipitados, o mesmo ocorreu na liga C2. Notou-se que, na liga C3, em razdo
dos precipitados possuirem um tamanho inicial menor e a distribuicdo ser mais
homogénea em relacao as outras ligas estudadas, o tempo necessario para dissolver

a maioria dos carbonetos foi menor.

Como foi observado, um fator que influencia os resultados finais do tratamento de
solubilizagcédo sdo as caracteristicas iniciais do material, ou seja, morfologia, tamanho
e distribuicdo de carbonetos e outros precipitados, assim como a forma de

resfriamento apds o tratamento (VIEIRA, 2017).

2.3 TRATAMENTO TERMOQUIMICO DE NITRETACAO A PLASMA

Tratamentos termoquimicos sdo assim chamados porque sao realizados em
condicbes de ambiente que promovem uma modificacdo parcial da composicao
guimica do material (CHIAVERINI, 1986). Consistem em depositar por difusédo
elementos quimicos na superficie, sendo 0s processos mais comuns a cementacao e
a nitretacdo, que adicionam carbono e nitrogénio, respectivamente. Tém como

objetivo melhorar as propriedades mecéanicas da superficie, sem comprometer as
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propriedades do nudcleo ou substrato do material, por exemplo, aumentando-se a
dureza e a resisténcia ao desgaste na superficie, mantendo um nucleo com boa
tenacidade. O ambiente de tratamento € controlado e a adicdo do elemento pode ser

via solida, liquida, atmosfera gasosa ou plasma.

7z

Plasma é uma classe particular de gas ionizado, cuja concentracdo de cargas
positivas e negativas € praticamente igual, sendo eletricamente neutro, na qual suas
espécies carregadas eletricamente tém um comportamento coletivo, que se entende
a capacidade das cargas livres de se distribuir espacialmente e de produzir uma
perturbacao eletrostatica no gas, de forma que o plasma é isolado desta perturbagéo
e a sua condicdo neutra é preservada. Quando o gas rarefeito se encontra nesse
estado, em tubos sob vacuo, o transporte de elétrons e ions pode ser facilitado
(CHAPMAN, 1980 apud FRANCO JUNIOR, 2003).

A nitretacéo a plasma pode ser melhor entendida a partir da Figura 6. Um equipamento

tipico é composto por um sistema de vacuo, uma camara e uma fonte de poténcia.

Figura 6 - Representacdo esquematica de um equipamento tipico usado na nitretacao
a plasma.
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Fonte: Franco Junior, 2003.
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Segundo Franco Junior (2003), o reator deve conter:

e Entradas para os gases de tratamento;

e Saidas para medidas de pressdo, temperatura e outras variaveis para o
controle do processo;

e Bomba de vacuo;

e Dois eletrodos (o catodo (-) € o porta-amostra ou a amostra a ser tratada, o

anodo (+) € a parede do reator).

Segundo Grin e Ginther (1991), a fonte de poténcia deve ter uma saida corrente
alternada (CA), com uma voltagem maxima de aproximadamente 1500 V e uma
corrente capaz de fornecer energia as pecas de tal forma a aquecé-las em
temperaturas entre 300 e 600°C (GRUN e GUNTHER, 1991 apud FRANCO JUNIOR,
2003). O sistema de vacuo deve ser capaz de atingir em torno de 102 Torr de pressdo
e possuir valvulas para controle de vaz&o dos gases (GRUN e GUNTHER, 1991 apud
ALVES JUNIOR, 2010).

Inicialmente, produz-se um vacuo de, aproximadamente, 102 Torr, aplica-se uma
diferencga de potencial de 400 a 1200 V entre os eletrodos, e entdo o gas de tratamento
€ inserido até atingir a pressao de trabalho. Nestas condi¢cfes, surge a descarga
elétrica usada no tratamento (ALVES JUNIOR, 2010).

A aceleracédo de ions e elétrons causa posteriores colisdes das particulas e ocorre a
geracdo de mais espécies, realizando a ionizacao do gas. Segundo Chapman (1980),
esta condicdo € essencial para sustentar a descarga e manter o indice de ionizacédo
satisfatorio durante o tratamento. Além de colisbes entre espécies, também ocorre
colisdo com a superficie do material, proporcionando aquecimento da pecga, limpeza
da superficie e ocorréncia de interacdes de espécies do plasma com a superficie do
catodo. Entre as interacdes destacam-se o bombardeio por ions e subsequente
emissao de elétrons secundarios, sputtering (arrancamento de atomos da superficie
do material), adsorcéo e difusdo (CHAPMAN, 1980).

Para pressfes baixas, a descarga possui um brilho de cor résea de pequena
intensidade, caracteristico do material do catodo e do gas. A medida que a pressdo
aumenta, este brilho vai ficando mais intenso e mais localizado em torno do catodo,

até atingir a condicdo de descarga propicia a nitretacdo (ALVES JUNIOR, 2010).
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Nestas condi¢Bes, o plasma ja esta revestindo completamente o catodo e a peca a
ser nitretada. Os ions do plasma séo acelerados para a superficie do catodo causando
diversos efeitos, dentre eles o aguecimento da peca devido ao bombardeamento dos
fons (GRUN e GUNTHER, 1991 apud VIEIRA, 2017).

A temperatura da peca € entdo controlada pela corrente até o valor desejado, dando
inicio ao tempo de duracao do tratamento. Realizado o tratamento, desliga-se a fonte

e o resfriamento da peca é realizado no interior da prépria camara do reator.

A utilizacdo de tratamentos termoquimicos a plasma e em baixas temperaturas nos
acos inoxidaveis austeniticos levou a descoberta de uma camada dura e com boa
resisténcia ao desgaste, sem qualquer detrimento da resisténcia a corrosdo, chamada
fase-S ou austenita expandida (DONG, 2010 apud VIEIRA, 2017).

2.4 FORMACAO DA FASE-S

A fase-S foi mencionada pela primeira fez por Zhang e Bell em 1985. Observou-se
que em um aco inoxidavel AISI 316 submetido ao tratamento de nitretagdo a plasma
em baixa temperatura, 400 °C, formou-se uma camada de fase-S com alta dureza
(700HV o,05) e resistente a corrosédo (BUHAGIAR, 2008).

Em um estudo feito por Ichii et al., a fase-S foi novamente criada usando nitretacédo a
400°C. Através de resultados de difratogramas de raios X, mostrou-se que havia
deslocamento de pico para baixos angulos (Figura 7). Esses picos deslocados néo
foram listados no indice ASTM e foram apontados como S1 a S5. Dessa forma, Ichii
e colaboradores descreveram essa camada como “fase-S”, portanto, criou-se o termo
(BUHAGIAR, 2008).
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Figura 7 - Resultado de difratograma de raio X da fase-S.
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Fonte: Ichii, Fujimura e Takase, apud DONG (2010).

A compreensdao cientifica da natureza da fase-S ainda estd em avanco, entretanto,
atualmente define-se a fase-S como uma fase supersaturada, livre de precipitado,
metaestavel e formada a baixas temperaturas com a introducao intersticial (como N e
C, ou ambos) num substrato de estrutura CFC com uma certa quantidade de

formadores de nitretos/carbonetos, de cromo, por exemplo (DONG, 2010).

De acordo com os intersticiais na fase-S, existem duas classificagoes:

e Fase-S de nitrogénio (Sn): formada em baixas temperaturas através de
nitretacéo ou implantacédo de N;

e Fase-S de carbono (Sc): formada em baixas temperaturas através de
cementacédo ou implantacéo de C.

Em 2000, Blawert et al. identificaram que era possivel produzir uma camada
compondo Sn e Sc, ou seja, uma camada dupla (Figura 8). O estudo foi feito em um
aco inoxidavel austenitico submetido a um tratamento de implantagdo de ions em
plasma a baixa temperatura, 400°C, usando uma mistura de metano e nitrogénio
(BLAWERT et al. apud DONG, 2010).
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Figura 8 - Camada dupla de fase-S (Sn e Sc).
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Fonte: Buhagiar e Dong, 2007.

Na Figura 9, tem-se os perfis de dureza para Sn, Sc e fase-S com camada dupla.
Observa-se que o perfil de dureza para camada dupla € uma superposicao dos perfis
Sn e Sc. Esse fato demostra que a camada dupla apresenta uma combinacdo de
vantagens das camadas Sn e Sc. Isto tem sido considerado como um dos
desenvolvimentos recentes mais importantes na engenharia de superficie (DONG,
2010).

Figura 9 - Perfil de dureza para camada dupla (cementado e nitretado), Sc e Sn em
um AISI 316.
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Fonte: Christiansen e Somers, 2005.
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2.4.1 Caracteristicas da fase-S

A concentracdo de intersticiais na fase-S é dramaticamente supersaturada, espera-
se, consequentemente, uma maior expansao da rede cristalina, porém o nacleo nao
tratado iré restringir a expanséo, formando assim tensdes residuais elevadas na fase-
S. Assim sendo, a fase-S tem como caracteristica inerente um nivel alto de tensdes
residuais. Este alto nivel de tensdes residuais na fase-S pode efetivamente aumentar

as propriedades de fadiga de materiais com a superficie em fase-S (DONG, 2010).

Em um trabalho conduzido por Allen et al., realizou-se testes de fadiga por flexao
rotativa em um AISI 316. Os resultados indicaram que o limite de fadiga pode ser
melhorado de 390 MPa para 480 MPa nas amostras nitretadas a plasma em 400°C
por 15h, representa-se uma melhoria de aproximadamente 23%. Tais aumentos nas
propriedades de fadiga sdo esperados uma vez que a nitretacéo e a cementacao sao
conhecidas por aumentar a dureza da superficie e introduzir tensbes compressivas
residuais (ALLEN et al. apud DONG, 2010).

Umas das propriedades mais interessantes da camada de fase-S é sua elevada
dureza, valores na faixa de 1300 — 1500 HV nas superficies ricas em N, e na faixa de
700 -1000 HV para as ricas em C. Isso € consequéncia da supersaturacao e estrutura
da fase-S (DONG, 2010).

E relevante citar que a utilizagéo de baixas temperaturas de tratamento é importante
na formacédo da fase-S, uma vez que esse fator proporciona a resisténcia a corrosao,
ja que o uso de temperaturas superiores a 550°C pode promover uma intensa
precipitacdo de complexos de nitretos de cromo, mesmo que haja um aumento da
dureza da camada proporcionada por essas particulas, a resisténcia a corrosao reduz
devido a diminuigcéo localizada de Cr na matriz (TSCHIPTSCHIN e PINEDO, 2010).
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2.5 TRIBOLOGIA

Tribologia é definida como a ciéncia e tecnologia de interacdo de superficies que estédo
em movimento relativo (HUTCHINGS, 1992).

Essa ciéncia abrange as areas de estudo do atrito, desgaste e lubrificacdo. O atrito é
a resisténcia ao movimento presente quando dois corpos estdo deslocando-se um
sobre o outro. Bowden e Tabor propuseram um modelo no qual a for¢a de atrito é
originada pela soma da forca de deformacdo, a qual é representada pela forca
necessaria para movimentar as asperezas da superficie mais dura que estdo em
contato sobre a menos dura, e forga de adeséo, que corresponde a forga para superar
a adesao entre as duas superficies em contato (HUTCHINGS, 1992).

O atrito pode ser também interpretado como um mecanismo de dissipacéo de energia,
ja o desgaste simboliza um processo de perda de uma estrutura superficial e/ou massa
(ZUM-GARH, 1987).

A lubrificacdo € um método utilizado para reducéo do atrito entre superficies, ou seja,
evita 0 contato direto entre os corpos e diminui a dissipagdo de energia durante o
movimento relativo (ZUM-GARH, 1987).

E importante dizer que o estudo da tribologia é complexo, pois os fendmenos
tribolégicos sdo sistémicos, ou seja, dependem das condi¢ces do tribossistema em

gue estdo atuando.

2.5.1 Desgaste

O desgaste é um fendbmeno de remocdo do material de uma superficie ocasionada
pela interacdo entre superficies em contato, em virtude disso o desgaste € um dos
fatores que interferem negativamente durabilidade das maquinas e no
desenvolvimento de novas maquinas, portanto o controle e o entendimento do
processo de desgaste tornaram-se uma forte necessidade para garantir o avango
tecnolégico confiavel (BHUSHAN, 2001).
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Os termos frequentemente utilizados na prética e na literatura para classificar o tipo
de desgaste atuante sdo: Desgaste por deslizamento; Desgaste por rolamento;
Desgaste por fretting e Desgaste por impacto (STACHOWIAK, 2006).

No entanto, a classificacao citada ndo descreve o tipo dos mecanismos de desgaste,
mas apenas o movimento que resulta o desgaste (STACHOWIAK, 2006).

Conforme Figura 10, a norma DIN 50320 divide os mecanismos de desgaste em
adesao, abrasao, reacgdes tribologicas e fadiga superficial (ZUM-GARH, 1987).

Figura 10 - Mecanismos de Desgaste
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Fonte: Zum-Garh, 1987.

A adesao contribui no desgaste com a formacgao e quebra de ligagdes interfaciais, a
abrasdo remove o material devido ao riscamento, a fadiga superficial promove o
aparecimento de trincas provocadas pelos ciclos de tensdes e as reagdes tribologicas
formam produtos de rea¢fes quimicas originadas por interagdes entre os elementos
do tribossistema iniciada por uma acéo triboldgica. E importante lembrar que esses

mecanismos podem atuar em conjunto no processo de desgaste (ZUM-GARH, 1987).

2.5.2 Desgaste abrasivo

O desgaste abrasivo ocorre quando ha perda de material causada por presenca de

particulas duras entre as superficies em movimento, bem como particulas duras
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embutidas numa ou em ambas superficies e quando uma ou ambas superficies em

contato possui protuberancias duras (ZUM-GARH, 1987).

As particulas duras podem ser um mineral tal como silica, alumina, entre outros. Além
disso, elas podem ser originadas de fragmentos de desgaste endurecidos por
encruamento nNo processo ou resultantes de particulas de sujeira que entram no
sistema. Além disso, protuberancias, cantos vivos e asperezas atuardo como
particulas duras, caso possuam uma dureza maior que a superficie contraria em
contato (ZUM-GARH, 1987).

Ha também uma classificacdo para o desgaste abrasivo na qual é dividida em abraséo
a dois corpos e a trés corpos. Na abrasdo a dois corpos, as particulas duras sao fixas
em uma superficie e movem-se riscando a superficie contraria, ja na abrasao a trés
corpos as particulas duras atuam como um elemento interfacial entre os corpos e sdo
livres, conforme Figura 11 (ZUM-GARH, 1987).

Figura 11 - Abrasao a dois e a trés corpos.
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Fonte: Zum-Garh, 1987.

A superficie pode ser classificada segundo 0 micromecanismo de desgaste atuante.
Ha quatro tipos: Microssulcamento, Microcorte, Microfadiga e Microtrincamento. Estes
sdo mostrados na Figura 12 (ZUM-GARH, 1987).



31

Figura 12 - Micromecanismos de desgaste.

Fonte: Zum-Garh, 1987.

No microssulcamento ndo ha perda do material, a passagem da particula abrasiva
proporciona apenas a deformacdo plastica com o escoamento do material. O
microcorte ocasiona uma remoc¢ao maior de material, na qual € proporcional ao
volume do abrasivo que penetrou a superficie. J& a microfadiga esta presente quando
h& sucessivos deslocamentos de material pela passagem do abrasivo, ela apresenta
a mesma configuracdo do microsulcamento, porém os repetidos deslocamentos
fazem com que ocorra a fadiga do material que, posteriormente, serd removido da
superficie. Por udltimo, o microtrincamento esta presente em materiais frageis, a
remocdo de material € gerada pela formacao e propagacéao de trincas (ZUM-GARH,
1987).

2.6 ENSAIO DE MICROABRASAO

A resisténcia ao desgaste abrasivo de um material pode ser medida por uma gama de
testes de laboratorio e os valores obtidos dependem ndo somente das propriedades

intrinsecas do material, mas também do método de ensaio empregado. Um destes
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métodos € o desgaste abrasivo em microescala — ensaio de microabrasédo (SHIPWAY,
1999).

Segundo Gant (2011), o ensaio de microabrasdo é uma boa alternativa frente a outros
métodos de testes tribologicos, oferecendo certas vantagens, sendo um ensaio
relativamente barato, requerendo somente pequenas areas nas amostras e rapido.
Além disso, o teste produz crateras nas amostras cujas medidas de profundidade séo
da ordem de micrdmetros, particularmente adequados para avaliar a resisténcia ao

desgaste de finos revestimentos.

Neste método, a rotacdo de uma esfera de raio (R) contra uma amostra fixa produz
uma calota de desgaste com geometria circular, refletindo a geometria do contracorpo
esférico. Na interface de contato ha uma lama constituida por pequenas particulas
abrasivas. O volume desgastado pode entéo ser calculado pela medicé&o do diametro
desta cratera ou pela sua profundidade. Para materiais homogéneos e nao revestidos,
o volume desgastado (V) pode ser calculado em funcéo da distancia total deslizada
(L) e da carga normal sobre o contato (W), conforme a equacdo 1 abaixo, proposta
por Rabinowicz, a qual é equivalente a equacdo de Archard para desgaste por
deslizamento (TREZONA et al., 1999):

V=kLW (1)

Onde k é o coeficiente de desgaste dimensional, cuja unidade é m3.(N.m)?%; a
resisténcia ao desgaste abrasivo é dada por k e tem unidade (N.m).m=3. A utilidade
de k, como parametro para verificar a resposta do material ao desgaste abrasivo, esta
limitada a situacdes em que o volume desgastado € diretamente proporcional a

distancia deslizada e a carga normal (TREZONA et al., 1999).

Para uma impressédo de desgaste de geometria esférica gerada em uma amostra
inicialmente plana, o volume desgastado pode ser calculado a partir das dimensdes
da calota (diametro b ou profundidade h) conforme Figura 13, com as seguintes
equaclOes (TREZONA et al., 1999):

nb*
V=—0
64 R

, parab<<R (2)

V ~mh?R ,parah<<R (3)



33

Figura 13 - Formacéao da impressao de desgaste esférica na amostra.
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Fonte: Adaptado de RUTHERFORD e HUTCHINGS, 1996.

Em materiais recobertos com revestimentos finos, o coeficiente de desgaste pode ser
calculado para a camada e para o0 substrato, independentemente, em um simples
ensaio (TREZONA et al., 1999).

Entre as diversas configuragdes de ensaio de microabrasio, os ensaios “esfera livre”
e “esfera fixa” tém muita aceitacdo na comunidade triboldgica. Na configuracao de
esfera livre, a esfera é movimentada indiretamente pela forca de atrito existente no
contato dela com um eixo motor e a carga normal € basicamente o peso da esfera,
conforme esquema ilustrado na Figura 14, podendo ser alterada mediante inclinacéo
da amostra, todavia, dependendo dessa inclinacéo, a cratera de desgaste resultante
do ensaio pode ndo possuir geometria esférica. Em termos praticos, a configuracéo
de “esfera livre” possui uma limitagdo méaxima de carga normal de aproximadamente
0,4 N (GANT e GEE, 2011).
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Figura 14 - Esquema de funcionamento do equipamento de microabrasao tipo esfera
livre.

Gotejamento de Abrasivo —1 :

Corpo de Prova Esfera Livre

Célula de Carga
Eixo Motor

Suporte Inclinado ———
Fonte: Lozzer, 2008.

Na configuracdo de ensaio esfera fixa, conforme Figura 15, a esfera € movimentada
diretamente pela fixacao entre eixos coaxiais e a aplicacdo da forca normal ocorre por
meio de uma alavanca na qual € posicionado o peso morto que age sobre a esfera
(TREZONA et al., 1999). Esta configuracéo de ensaio também permite a utilizacdo de

carga normal que excede o peso da esfera (GANT e GEE, 2011).
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Figura 15 - Esquema do microabrasdmetro tipo esfera fixa.
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Fonte: Adaptado de Trezona, 1999.

O ensaio de microabrasdo possui um grande numero de parametros os quais podem
variar, tais como: tamanho e tipo de esfera, carga aplicada, velocidade de
deslizamento, tipo e tamanho da particula abrasiva, concentracdo e taxa de
alimentacdo da lama abrasiva, entre outros (SHIPWAY, 1999). Assim é possivel

reproduzir as condi¢des de diversos tribossistemas diferentes.

Trezona et al. (1999) utilizaram o microabrasémetro na configuragdo de esfera fixa
para avaliar a influéncia da concentracéo de abrasivo, da carga normal e do tipo de
abrasivo no mecanismo de desgaste atuante. Foi utilizada uma esfera de acgo
martensitico com 25,4 mm de didmetro e dureza de 990 + 40 HV, todas as amostras
utilizadas séo acos ferramenta e foram temperadas e revenidas com uma dureza de
775 = 10 HV. Os abrasivos utilizados foram SiC, Al203 e diamante, com tamanho
médio de 4,25, 4,97 e 3,05, respectivamente. Foram utilizadas concentracfes de
abrasivos entre 0,0001 e 1,0 g de abrasivo por cm? de 4gua destilada. A velocidade
de rotacéo da esfera foi de 0,05 m/s e a distancia deslizada variou entre 15e 75 m. A

carga normal dos ensaios variou entre 0,1 e 5,0 N.
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A Figura 16 exibe uma superficie desgastada cujo mecanismo de microabrasédo a dois
corpos (riscamento) foi dominante nos ensaios de altas cargas e lamas com baixas
concentracfes de abrasivo. A carga utilizada foi 0,25 N e a fragcdo volumétrica do
abrasivo 0,0009 (concentracdo 0,003 g.cm3) (TREZONA et al., 1999).

Figura 16 - Superficie desgastada por microabraséo a dois corpos (2C) em amostra
de aco ferramenta temperado e revenido. Abrasivo diamante (3 um) - MEV.

Fonte: TREZONA et al., 1999.

Este mecanismo ocorre quando uma significativa por¢cdo de particulas adere a
superficie da esfera, agindo como indentadores fixos e produzindo uma série de
sulcos de desgaste paralelos na superficie da amostra (TREZONA et al., 1999). Os
pesquisadores mediram a largura do sulco e compararam com o tamanho médio do
abrasivo utilizado no ensaio. Assim, foi possivel demonstrar que o desgaste foi gerado

pela particula abrasiva aderida a esfera e ndo por uma protuberancia do contracorpo.

Nos ensaios com baixa carga normal e/ou alta concentracdo de abrasivo, o
mecanismo que prevaleceu foi o de microabrasdo a trés corpos (rolamento). As
particulas ndo aderem a esfera, elas rolam livremente entres as duas superficies,
produzindo mudltiplas indentacdes em diversas dire¢cdes da superficie da amostra,

conforme se observa na Figura 17, a seguir (TREZONA et al., 1999).
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Figura 17 - Superficie desgastada por microabrasdo a trés corpos (3C) em amostra
de aco ferramenta temperado e revenido. Abrasivo SiC - MEV.

Fonte: TREZONA et al., 1999.

Para cargas e/ou concentracdes intermediarias de abrasivos, a superficie de desgaste
apresenta as duas caracteristicas: riscos na regido central da cratera (2C) e

indentac6es na regido periférica da cratera (3C) (TREZONA et al., 1999).

Segundo Marques (2015), para uma coleta de dados confidveis do comportamento
um tribossistema, um dos fatores essenciais no que tange aos ensaios tribolégicos é
a determinacao do tempo a partir do qual se estabelece um regime permanente de
desgaste, também chamado de running-in. Em estudo anterior de um aco superduplex
UNS S32750 recozido e envelhecido a 475°C por 12 horas, Marques (2015) apresenta
o grafico de um ensaio de microabraséo, destacando-se os Ultimos quatro pontos em

gue se atingiu o running-in, conforme Figura 18.
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Figura 18 - Periodo de running-in do ensaio de microabrasdo de um ac¢o superduplex
UNS S32750 recozido
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Fonte: Marques, 2015.

Os testes triboldgicos com as superligas eram conduzidos até 30 minutos, com
interrupcdes a cada dois minutos, para a aquisicdo de dados e calculo do coeficiente
de desgaste. Considerou-se que o regime permanente havia sido atingido, quando os
percentuais de erro nos coeficientes de desgaste foram menores que 7% (MARQUES,
2017).

2.7 ENSAIO DE ESCLEROMETRIA

O ensaio de esclerometria é considerado um evento monoabrasivo, ou seja, ndo ha a
presenca de varias particulas abrasivas entrando em contato com a superficie do
material a ser desgastado. Esse ensaio utiliza uma particula dura que sera intentada
na superficie do material com uma determinada carga normal e, posteriormente, sera

realizado um risco com uma determinada velocidade e distancia (BRAGATTO, 2016).
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O teste de esclerometria pode ser classificado em duas categorias, baixa velocidade
e alta velocidade, com base na velocidade do elemento que realiza o risco na
superficie do material (BULSARA et al.,1996).

Segundo Bulsara et al.(1996), a configuracdo de baixa velocidade é normalmente
realizada quando o indentador realiza um risco linear de passagem Unica (Figura 19a),
movimentos alternados de ida e volta (Figura 19b) ou varios passes quando a amostra
é fixada em um disco rotativo (Figura 19c). J4 a configuracdo de alta velocidade &
realizada com o elemento riscante fixado em um péndulo (Figura 19d) ou em um disco
(Figura 19e), isso permite atingir velocidades elevadas, por exemplo, no disco,

superiores a 3m/s.

Figura 19 - Configuracdes do ensaio de riscamento: (a) linear, (b) linear alternado, (c)

varios passes, (d) pendular e (e) disco.

(d) BT (e) NN

Fonte: Bulsara et al., 1996.

Ha outra categoria menos utilizada, a categoria in situ € assim chamada porque a
formacéo do risco pode ser diretamente observada utilizando microscopio optico ou
microscopio eletronico de varredura (MEV) (BULSARA et al.,1996).

Para a representacao das particulas abrasivas, assim como forma de padronizacéo
dos ensaios de esclerometria, € comum a utilizacdo de penetradores de ensaio de

dureza. Os penetradores mais utilizados sdo os Rockwell C (cdnico), Brinell (esférico)
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e os Vickers ou Knoop (piramidais). Os penetradores e as areas de contato sédo
mostradas na Figura 20. Em geral, somente a area frontal do penetrador suporta

completamente o material no riscamento (FERREIRA, 2010).

Figura 20 - Penetradores usados nos ensaios de esclerometria e as areas de pressao

de contato de cada um.
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Fonte: Ferreira, 2010.

E importante citar que uma caracteristica do indentador Rockwell C é a variacéo do
angulo de ataque em funcéo da profundidade h de penetracdo, da metade da largura
d do risco na superficie riscada e R, que é o raio do contato, ilustrado na Figura 21.
Observa-se que o penetrador Vickers ndo sofre variacdo do angulo de ataque
(BRAGATTO, 2016).
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Figura 21 - Representacdo da dependéncia do angulo de ataque com a profundidade
h, largura do risco d e raio do contato R.

d/2

Fonte: Hokkirigawa; Kato, 1988.

Segundo Jacobsson et al., os objetivos gerais da realizagédo do teste de esclerometria

sao:

e Esclarecer os mecanismos de deformacédo e/ou remocao de material,
e Avaliar ou classificar os materiais em relacéo a resisténcia a abraséo;
e Medir a dureza ao risco;

e Avaliar a adesdo de um revestimento de superficie ao substrato.

Neste trabalho, o resultado analisado foi a dureza ao risco. Segundo a norma ASTM
G171 (2009), a dureza ao risco € uma medida expressa em unidades de forca por
unidade de area, ela caracteriza a resisténcia de uma superficie sélida a penetragéo

de um indentador moével com carga e velocidade constante.

A dureza ao risco € mensurada dividindo a forca normal (Fn) aplicada no indentador
pela area de contato do indentador no risco (Ar). Tendo que um indentador cénico
com ponta esférica realiza um risco, e a frente do risco tem um raio r da ponta do
indentador, a area projetada serd um semicirculo com o diametro igual a largura do
risco (d), como mostrado na Figura 22 (ASTM G171,2009):
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Figura 22 - llustragao do contato durante o ensaio de esclerometria.
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Fonte: ASTM G171, 2009.

Dessa forma, tem-se que a férmula para o calculo da dureza ao risco é:

_ 8Fn
td?

Hs

(4)

Onde, Hs é dado em Pa; Fn € expressa em N; d a largura do risco em metros.

A dureza ao risco € um dos testes para caracterizar a superficie do material. Os
valores de dureza ao risco sdo afetados por diversos fatores, tais como: tipo do
indentador, dimensbes do indentador, forca normal aplicada, velocidade do
riscamento e uniformidade do material riscado. Portanto, ndo se deve tentar comparar
0s numeros de dureza ao risco entre diferentes materiais a menos que as condicdes
de teste sejam as mesmas (ASTM G171, 2009).
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3. PROCEDIMENTOS EXPERIMENTAIS

Os experimentos nas amostras da superliga Co-30Cr-19Fe consistiram nas seguintes
etapas, que possibilitaram a realizacdo dos ensaios: preparacdo das amostras,
tratamentos de solubilizacao e de nitretacdo a plasma, ensaios de dureza, ensaios de

microabrasdo e ensaios de esclerometria.

3.1 PREPARACAO DAS AMOSTRAS

As amostras da liga Co-30Cr-19Fe usadas na pesquisa foram adquiridas de guias
fundidas utilizadas no processo de conformacdo de tubos sem costura.
Posteriormente, as amostras foram retificadas com a finalidade de proporcionar um

paralelismo entre as superficies.

No laboratério de Tribologia, Corrosédo e Materiais (TRICORRMAT) da Universidade
Federal do Espirito Santo (UFES), as amostras foram cortadas com finalidade de obter
corpos de prova com medidas aproximadas de 30 x 25 x 9 milimetros. O equipamento
utilizado para seccionar foi a cortadeira metalografica STRUERS modelo Labotom-3
(Figura 23).

Depois de obter-se os corpos de prova, eles foram lixados utilizando lixas d’agua, na
sequéncia de granulometria 180, 220, 320, 500, 800 e 1200 mesh, e polidas com

alumina 0,3 pm.
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Figura 23 - Cortadeira metalografica STRUERS modelo Labotom-3.

Fonte: Autor, 2017.

No trabalho de Marques (2017), a composicao quimica foi obtida utilizando Analisador
de enxofre e carbono da marca Leco modelo CS 2000, para analise de carbono. A
identificacdo dos demais elementos foram através de espectrometria a plasma, usou-
se espectrometro de plasma Varian modelo ICP/OES VISTA MPX, e espectrometria
de absorcgéo, usou-se espectrometro de absorcao atdmica Agilent modelo 240FS. A

Tabela 4 apresenta a composi¢ao quimica da liga Co-30Cr-19Fe.

Tabela 4 - Composicdo quimica das ligas Co-30Cr-19Fe, Stellite 250 e UmCo-50.

Porcentagem em peso de cada elemento
Liga Co C Cr Fe w Mo Si
Co-30Cr-19Fe 47,7 0,2 29,8 19,1 0,18 0,3 1
Fonte: Autor, 2017.

A liga Co-30Cr-19Fe é assim identificada porque apresenta como principais elementos

de sua composicéo o Cobalto, o Cromo e o Ferro.
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A caracterizacdo microestrutural das amostras foi obtida através de microscopia Otica
da Nikon modelo Eclipse MA 200 no laboratério TRICORRMAT na UFES. Utilizou-se
solugéo de 100mL de HCIl e 5mL de H20:2 para a realizagéo do ataque, as amostras

foram imersas durante 20 segundos.

3.2 TRATAMENTO DE SOLUBILIZACAO

As amostras usadas nos ensaios foram retiradas de regifes distintas de uma guia de
conformacdo, sujeitas a deformacdo e temperatura em diferentes condicoes.
Sabendo-se que esses fatores motivam a transformagdo CFC — HC na liga de
cobalto, e considerando-se que o processo de conformacao produziu estrutura CFC
(fase a) e HC (fase €) combinadas, a solubilizacdo teve como objetivo produzir
amostras com estruturas cristalinas semelhantes entre si e com uma maior quantidade
de fase a, fator que contribui para formacado de fase-S nas amostras estudadas. O
tratamento de solubilizacdo foi realizado a 1200 °C por 8 horas, em atmosfera
controlada com argénio, utilizando-se o equipamento FORTELAB modelo Forno
Tubular 1200 °C Horizontal 1 Zona (FT 1200/H-1z), do Laboratério de Reducédo do
Instituto Federal do Espirito Santo (IFES) Campus Vitéria, conforme Figura 24. O

resfriamento foi feito imediatamente apds as 8 horas, em agua.
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Figura 24 - Forno tubular horizontal utilizado no tratamento de solubilizagao.
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Fonte: Autor, 2017.

Posicionaram-se as amostras na regido central do forno, de forma que o calor se
distribuisse uniformemente durante o tratamento. Apds a solubilizacdo realizou-se
ataque quimico e ensaio metalografico, para observacéo da microestrutura da liga Co-
30Cr-19Fe. O codigo SOL foi utilizado para identificar as amostras solubilizadas,

enquanto que o cédigo ST foi conferido as amostras sem tratamento térmico.

3.3 TRATAMENTO DE NITRETACAO A PLASMA

Realizou-se o tratamento de nitretacdo em um reator a plasma SDS modelo Thor NP
5000, do Laboratério de Engenharia de Superficies localizado no IFES Campus
Vitéria. O equipamento é exibido na Figura 25, constituido por uma camara e um
conjunto de dispositivos que auxiliam no controle e monitoramento dos parametros
utilizados no tratamento. O reator consiste de uma camara cilindrica construida com

aco inoxidavel AISI 304L, de dimensbes 700 mm de altura por 500 mm de diametro.
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Figura 25 - Equipamento utilizado no tratamento de nitretagéo a plasma.

Fonte: Autor, 2017.

O sistema é composto por dois eletrodos: a parede interna do reator atua como anodo
enquanto o porta-amostra (disco de 220 mm de didmetro e 5 mm de espessura)
desempenha o papel de catodo (ELIANE, 2016). O equipamento ainda é composto
por: sistema de vacuo, fonte de alta tensdo (operando com corrente continua e
frequéncia de 4 kHz), controlador de fluxo de gases, termopar, multimetro e medidor

de pressao.

A escolha dos parametros utilizados na nitretacédo teve como base o trabalho de Liu
et al., (2013), os quais referiam-se a possibilidade de formar fase-S em uma liga Co-
Cr-Mo, utilizando processos a plasma com baixas temperaturas de tratamento. A
Tabela 5 resume os parametros principais das condi¢cdes de tratamento.

Tabela 5 - Pardmetros do tratamento de nitreta¢éo a plasma

Temperaturas de tratamento 325 °C, 350 °C e 400 °C
Tempo de tratamento 20 horas

Presséo de trabalho 2,5 Torr

Fluxo de Gas (Vazdo- cm3/min) 300 sccm

Composicao do Fluxo de Gas 25% N2 + 75% H2

Fonte: Autor, 2017.
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Os tratamentos foram realizados nas temperaturas de 325 °C, 350 °C e 400 °C,
durante um periodo de 20 horas. As baixas temperaturas foram escolhidas para inibir
a formacéao de nitretos de cromo, cuja presenca € prejudicial a resisténcia a corrosao
do material. Observa-se na Figura 26 algumas amostras no reator durante o

tratamento de nitretagéo a 325°C.

Figura 26 - Amostras durante tratamento de Nitretagcdo no reator

Fonte: Autor, 2017.

A pressdo foi mantida em 2,5 Torr durante a nitretacdo e apds o tratamento, o
resfriamento das amostras foi feito dentro do proprio reator até atingir temperaturas
préximas a ambiente. Empregou-se nos experimentos um fluxo total de gas de 300

sccm (centimetros cubicos por minuto), composto por 25% de N2 e 75% de He.

A Tabela 6 apresenta a identificacdo da codificagdo utilizada das cinco diferentes

condi¢des da liga Co-30Cr-19Fe.
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Tabela 6 — Codificacdo das amostras da liga Co-30Cr-19Fe conforme condi¢cGes de

tratamento.

Cddigo da amostra

Condigao de tratamento

ST Liga sem qualquer tratamento

SOL Liga solubilizada
N325 Liga solubilizada e nitretada a 325 °C por 20 h
N350 Liga solubilizada e nitretada a 350 °C por 20 h
N400 Liga solubilizada e nitretada a 400 °C por 20 h

Fonte: Autor, 2017.

3.3.1 Espessuras das camadas

Segundo Vieira (2017), através do uso do método de Calotest, pela qual é possivel

fazer a caracterizacdo de espessuras de camadas e revestimentos, identificou-se as

seguintes espessuras de camada de fase-S para cada temperatura de tratamento de

nitretagcdo, como mostrado na

Tabela 7.

Tabela 7 - Espessuras das camadas de fase-S

Amostra Espessura [um]
N325 1,0+0,2
N350 20+04
N400 6,3+1,7

Fonte: Vieira, 2017.

3.4 ENSAIOS DE DUREZA

Avaliou-se o0 efeito das camadas nitretadas por meio do ensaio de dureza com

indentador Vickers, com carga de 10 kgf aplicada durante 15 segundos no

equipamento durdémetro Volpert do TRICORRMAT/UFES. O valores de dureza foram

adquiridos pela média de 10 medi¢cdes. Também se realizou ensaios de microdureza
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com uma carga de 0,1 kgf no equipamento microdurémetro Panambra modelo HXD-
1000TM do TRICORRMAT/UFES, com indentador Vickers. Para os valores de

microdureza também foram utilizados a média de 10 medic¢des.

3.5 ENSAIOS DE MICROABRASAO

A resisténcia ao desgaste das amostras tratadas foi avaliada por meio de ensaios de
desgaste microabrasivo do tipo esfera fixa, onde usou-se o tribdmetro marca PLINT
TE-66 Micro-Scale Abrasion Tester, pertencente ao laboratério TRICORRMAT da

UFES. O microabrasdémetro utilizado é apresentado na Figura 27.

Figura 27 - Microabrasdmetro PLINT TEG6.

(@) Béquer;

(2) Agitador Magnético;

(3) Bomba Peristaltica;

@) ima;

(5) Mangueira;

(6) Esfera de aco AISI
52100;

(@ Nivel;

Parafuso regulador.

Fonte: Vieira, 2017.

Nesse equipamento, a esfera é fixada entre dois semieixos, sendo o0 da esquerda
acoplado a um pequeno motor de rotagdo variavel. Iniciado o experimento, a amostra

€ pressionada contra a esfera que gira na frequéncia de rotacao do eixo, produzindo
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uma calota de desgaste na amostra. Entre a esfera e a amostra, supre-se gotas de
um fluxo de lama abrasiva, regulado na bomba peristaltica, por meio de uma
mangueira, que provém uma suspensédo do abrasivo contido em um béquer, a qual é

mantida em agitacao por um ima magnético para evitar a sedimentacédo do abrasivo.

Antes de iniciar 0os ensaios no microabrasémetro, submete-se a esfera a um processo
de condicionamento da superficie para remover completamente todas as marcas de
desgaste e oxidacdo oriundos de ensaios anteriores, visando garantir a mesma
condicao de rugosidade superficial aos diversos ensaios. Para tal, coloca-se a esfera
em um pequeno recipiente com agua e areia NPT Normal Brasileira NBR-7214 IPT n°
50, agitando-se vigorosamente por cerca de 5 minutos ou tempo suficiente para
remover completamente as marcas de ensaios anteriores. Posteriormente, a esfera &
lavada com 4gua destilada, secada e colocada em banho ultrass6nico por 5 minutos,
imersa em acetona. Antes de iniciar o ensaio, a amostra também se submete a esta

etapa do banho ultrassonico.

Procede-se entdo com a fixagdo da amostra em uma extremidade do braco do
equipamento com angulo de 90°, enquanto na outra adiciona-se pequenas massas
gue constituem o peso morto, conforme Figural7. Depois disso acrescenta-se a carga

estatica normal de ensaio de 0,3 N.

Findas estas etapas, para dar inicio ao ensaio, recorre-se ao software que controla o
eixo motriz do abrasémetro — Compend 2000, cujas funcfes basicas no ensaio sao
estabelecer a quantidade de revolu¢cdes do eixo motor/esfera e a velocidade de
rotacdo. Depois de executado o0 ensaio, posiciona-se uma lampada para iluminar a
calota de desgaste, possibilitando sua visualizagdo e captura de imagem junto ao
microscoépio 6tico, que € acoplado com o sistema de aquisi¢cdo de imagens digital pelo

programa Infinity Capture [verséo 4.5.0].

A medicédo do didmetro da calota de desgaste é feita por meio de imagem adquirida
pelo Infinity Capture, analisada pelo programa Infinity Analyze [versdo 4.5] com

medigOes realizadas a cada dois minutos de ensaio (40 revolugdes).

Admitindo-se que a calota de desgaste possui 0 mesmo perfil geométrico do
contracorpo, conforme Figura 14, é possivel determinar o volume (V) de material

desgastado pela equacédo (1), que substituido na equacéo (2) permite o céalculo do
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coeficiente de desgaste (k) dimensional a partir do diametro (b) da calota, o raio (R)
da esfera (contracorpo), a distancia deslizada (L) e a forga normal de contato (W).

mh*

k= (5)

64RLW

Realizou-se 3 ensaios por amostra, sempre girando a esfera depois de cada ensaio
alternando a superficie de contato. Entre os parametros do ensaio, tem-se como
contracorpo uma esfera de aco martensitico AlS1 52100 de dureza de cerca de 800HV

com rotacao da esfera em 20 rpm.

A seguir, na Tabela 8 sdo apresentados 0s principais parametros empregados na

realizagéo dos ensaios de microabraséo.

Tabela 8 - Pardmetros do ensaio de microabrasao

Rotacado do eixo motor / esfera 20 rpm

Diametro da esfera 25,4 mm (1 pol)
Material da esfera Aco inoxidavel martensitico AISI 52100
Carga Normal 0,3N

Distancias de deslizamento (m) 3,19; 6,38; 9,58; 12,77; 15,96; 19,15;
22,34; 25,53; 28,73; 31,92; 35,11, 38,30;
41,49; 44,69; 47,88 metros

Tipos de Abrasivos Silica (SiOz2)
Alumina (Al203)
Carbeto de silicio (SIiC)

Concentracao do abrasivo 100 mg/cm? (suspensdo em agua)

Fluxo de lama abrasiva 25 a 30 gotas por minuto

Fonte: Autor, 2017.

Procede-se a sequéncia de ensaio até que a variacao para as 4 ultimas medidas do
coeficiente de desgaste apresente um erro relativo inferior a 7%, correspondente ao
periodo de ensaio running-in. Em seguida, para obter a média do coeficiente (K) foram

utilizados 09 pontos, os trés ultimos de cada ensaio realizado na mesma amostra.
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3.6 ENSAIO DE ESCLEROMETRIA

A fim de identificar o comportamento das diferentes condicbes de tratamento das
amostras diante do ensaio de risco, assim como a dureza ao risco e o coeficiente de
atrito aparente, realizou-se ensaios de esclerometria retilinea, utilizando o
equipamento Universal Micro Tester modelo APEX da CETR/Bruker (Figura 28) do
Laboratério de Caracterizacdo de Superficies de Materiais (LCSM) da UFES.

Figura 28 - Universal Micro Tester modelo APEX da CETR/Bruker.

Fonte: Autor, 2017.

O equipamento apresenta uma unidade responsavel pelo movimento vertical (Z-
carriage), nesta mesma unidade esta acoplado um bloco, onde é fixado a célula de

carga, a suspensao, o porta indentador e o indentador (Figura 29).
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Figura 29 - Esquema da unidade de esclerometria retilinea.

Z-CARRIAGE
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Fonte: CETR (2009).

A célula de carga é responséavel por medir a forca normal e a forca tangencial durante
0 riscamento. A suspensdo é composta por molas e sua funcdo € compensar a
variacdo da distancia entre a célula de carga e a amostra, dessa forma, garante-se
maior estabilidade na carga normal durante o ensaio. Na parte inferior da Figura 29,
observa-se a porta amostra onde € fixada a amostra que se realizara o ensaio, ela se
encontra acoplada a mesa que é responsavel por realizar movimentos horizontais

(direcé@o X e Y), ou seja, 0 movimento do risco € realizado pela mesa.

O equipamento possibilita a utilizagcao de diferentes tipos de indentadores, como 0s
utilizados nos ensaios de dureza Brinell e Vickers. Na realiza¢c&o dos ensaios, utilizou-
se somente um tipo de indentador em todas condicbes, comentado mais

detalhadamente no proximo topico.
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3.6.1 Parametros de ensaios de esclerometria retilinea

O equipamento utilizado no ensaio de esclerometria retilinea possibilita programar
todos 0os movimentos para realizagdo do risco. Em todos os ensaios nas diferentes
amostras, utilizou-se a mesma programacao de movimentos, este serd apresentado

na Tabela 9 e Figura 30.

Tabela 9 - Sequéncia de movimentos para realizagéo do risco.

Movimento Acao

1 Aplicagéo da pré-carga: indentador aproxima-se da amostra

2 Realizacdo do risco: movimento horizontal com a carga
aplicada

3 Afastamento do indentador

4 Recuo para iniciar um novo risco

5 Deslocamento lateral para iniciar um novo risco

Fonte: Autor, 2017.

Figura 30 - llustracdo dos movimentos no ensaio de esclerometria retilinea.

Indentador

Fonte: Autor, 2017.

Todas as amostras foram ensaiadas com cargas de 5,1N, 10,5N, 20N e 50N, o
objetivo dessa variacédo de carga € observar o comportamento da camada de fase-S

em diferentes pressdes de contato. Utilizou-se o indentador do tipo Rockwell C, com
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120° de angulo de ponta e 200 um de raio de ponta em todos 0s riscos, a velocidade
escolhida foi de 0,1mm/s e o comprimento dos riscos foram de 5mm.

A Tabela 10 mostra todos os parametros do ensaio de esclerometria retilinea.

Tabela 10 - Parametros do ensaio de esclerometria retilinea.

Indentador Rockwell C

Cargas 5,1N; 10,5N; 20N; 50N;
Velocidade 0,1 mm/s
Comprimento do risco 5 mm

Repeticdes de riscos para cada carga 3 repeticdes

Fonte: Autor, 2017.

E importante lembrar que os ensaios de esclerometria retilinea foram realizados
segundo a norma ASTM G171, além disso, foram feitos 3 riscos para cada carga nas
diferentes amostras e a taxa de aquisicdo de dados dos ensaios foi de 50 Hz. Nos
riscos para carga de 5,1N e 10,5N usou-se a célula de carga do modelo DFM-2
(capacidade de 0,2 a 20N com resolucao 1mN), ja nos riscos de 20N e 50N usou-se
o modelo DFH-20 (capacidade de 2 a 200N com resolu¢do 10mN).

3.6.2 Medicao para o célculo de dureza ao risco

Apés a realizacdo dos riscos em todos as amostras, utilizou-se o microscoépio
estereoscopio do LCSM da UFES para a visualizacdo e medi¢do das larguras dos
riscos, a fim de calcular a dureza ao risco. Todas as medi¢cbes foram feitas
obedecendo a norma ASTM G171.
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

Os resultados dos experimentos bem como a caracterizacdo microestrutural do

material sdo discutidos a seguir.

4.1 CARACTERIZACAO MICROESTRUTURAL

A microestrutura da amostra sem tratamento € apresentada na Figura 31 abaixo.

Figura 31 - Microestrutura de amostra sem tratamento da liga Co-30Cr-Fe.

Fonte: Autor e Vieira, 2017.

Segundo Vieira (2017), a microestrutura apresentada na Figura 31 possui
caracteristicas tipicas de um produto de fundicdo. Identifica-se a presenca de graos

grosseiros e inclusdes resultantes de contaminacao durante o processo de fabricacao.

Analisou-se que a microestrutura da liga estudada se trata de uma matriz rica em Co
com atomos de Cr, Fe e Mo em solucao sélida substitucional. As regibes escuras
presentes na matriz, em comparacao a SOUZA (2016) que estudou o mesmo material,

podem indicar precipitados que sédo constituidos por carbonetos do tipo M23Cs em uma
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matriz rica em cobalto. J4 as proximas aos contornos de gréo possuem Cr e Mo como

elementos principais (VIEIRA, 2017).

A Figura 32 mostra a microestrutura apos o tratamento de solubilizac&o.

Figura 32 — Microestrutura de amostra solubilizada da superliga Co-30Cr-19Fe.

Fonte: Autor e Vieira (2017).

Apos a realizagdo do tratamento térmico de solubilizacdo, a microestrutura sofreu
algumas modificagOes. Verificou-se que alguns carbonetos sofreram reducéo no seu
tamanho e outros dissolveram-se na matriz. Dessa forma, a microestrutura apresenta

uma matriz mais homogénea (VIEIRA, 2017).

4.2 DUREZA DAS AMOSTRAS

A Tabela 11 apresenta os resultados do ensaio de dureza Vickers HV1o realizados nas

amostras sem tratamento e solubilizadas.
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Tabela 11 - Dureza Vickers HV1o0 das amostras sem tratamento e solubilizada.

Amostra Dureza HV1o
Sem Tratamento 243,9+9,2
Solubilizada 258,0 £ 14,7

Fonte: Autor, 2017.

Os dados de macrodureza revelam que o tratamento de solubilizagédo néo confere
grandes altera¢Bes na dureza do material, de acordo com a Figura 5, apos as 8 horas
de solubilizacdo a dureza é praticamente a mesma. Para a microdureza, obteve-se
dos ensaios 0s seguintes resultados mostrados na Figura 33, comparando-se a

dureza das amostras para diferentes condi¢cdes de tratamento.

Figura 33 - Resultado dos ensaios de microdureza para as diferentes condi¢cdes.
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Fonte: Autor, 2017.

Verificou-se que o tratamento de nitretacdo influenciou na elevacdo da dureza
superficial do material. Esse resultado era esperado, pois uma das caracteristicas da
camada de fase-S é sua elevada dureza (DONG, 2010). As amostras que sofreram o

tratamento de nitretacdo a 400 °C foram as que apresentaram a maior dureza.



60

4.3 MICROABRASAO

O comportamento das diferentes amostras da superliga Co-30Cr-19Fe € apresentado
nos resultados dos ensaios de microabrasdo, a seguir. A partir da medida da calota
gerada na amostra no decorrer do teste, obteve-se a variagdo do coeficiente de
desgaste com a distancia de deslizamento, interrompendo-se o0 ensaio quando as 4
tltimas medidas do coeficiente de desgaste apresentaram erros relativos inferiores a
7%, conforme Figura 34. Abaixo ensaio realizado em amostra solubilizada com

abrasivo silica.

Figura 34 - Coeficiente de desgaste em ensaio de microabraséo da superliga Co-30Cr-
19Fe em funcéo da distancia de deslizamento — abrasivo SiO2.
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Fonte: Autor, 2017.

Para a amostra solubilizada, usando abrasivo silica, observa-se que o coeficiente de
desgaste tende a se estabilizar em torno de 22,34 metros, atingindo o estado running-
in (regime de estado permanente de desgaste) em uma distancia de deslizamento de

31,9 m, onde obteve-se do experimento um coeficiente de desgaste de 14,92x1013
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m3(N.m)?* correspondente a um volume desgastado de 1,43 x 10! m3 durante o

ensaio.

A Figura 35 mostra que o tratamento de solubilizacdo levou a uma pequena reducao
no coeficiente de desgaste quando comparada a amostra sem tratamento, mas nao

muito significativa.

Figura 35 - Ensaio de microabrasdo da superliga Co-30Cr-19Fe — Coeficiente de
desgaste médio com abrasivos SiOz, SiC e Al20s.
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Fonte: Autor, 2017.

Apos realizacdo dos ensaios de microabraséo nas amostras nitretadas, em todas as
condicdes de tratamento nota-se que a formacao de fase-S nas superficies nitretadas
contribuiram para um aumento da resisténcia ao desgaste. Os menores valores dos
coeficientes de desgaste médio, em geral, mesmo que suavemente, foram
observados para as amostras N350, ou seja, as que foram submetidas a tratamento
de nitretacdo a plasma por 20h, na temperatura de 350 °C, exceto quando usado
abrasivo Al203. Usando este ultimo abrasivo, observou-se nos ensaios um maior
coeficiente de desgaste em relagdo aos obtidos com SiO2 e SiC, em geral, para as

diferentes condicdes de tratamento, que pode ser explicado pela maior severidade da
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alumina, devido as caracteristicas das particulas abrasivas, principalmente o maior
tamanho médio. Ao fim dos ensaios microabrasivos, obteve-se os menores valores de
coeficiente de desgaste para amostra N350, usando abrasivos SiO2 e SiC,

respectivamente 6,82 x 1013 m3(N.m)* e 24,13 x 1013 m3(N.m)1, conforme Figura 35.

Amostras N400 apresentaram coeficiente de desgaste levemente superior & N350,
apesar de possuir maiores espessura e dureza, observando-se que nem sempre 0
aumento da dureza da superficie implica um incremento da resisténcia ao desgaste
do material. A amostra N400 apresentou o maior desgaste dentre as amostras
nitretadas nos ensaios com SiC. Vieira (2017) indica que a presenca de nitretos pode

ter gerado microtrincas permitindo a ocorréncia de mecanismos frageis no ensaio.

Os coeficientes de desgaste das amostras que receberam o tratamento de nitretacao
a plasma se mostraram bem préximos, demonstrando que a interferéncia da camada
de fase-S na resisténcia ao desgaste foi apenas parcial. Isso também pode ser
explicado devido as espessuras de camadas de fase-S formadas serem pequenas, e

0 ensaio ter ultrapassado o limite da camada nitretada.

Na Figura 36 observa-se a diferenca entre as condi¢cdes de nitretacdo nos ensaios de
microabraséo com SiO2 quanto a profundidade média da calota no decorrer do ensaio.
A medida da profundidade foi obtida indiretamente a partir da medida do diametro da
calota de desgaste, manipulando-se a equacéo 3.
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Figura 36 - Profundidade da calota no decorrer do ensaio microabrasivo com SiOx.
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Fonte: Autor, 2017.

Observa-se que para amostras N325 que o ensaio ja ultrapassa a fina espessura de
camada nitretada (1 um) logo no inicio do ensaio, assim como para N350 (2 um) que
atinge o substrato ja antes de 4 minutos de teste. A amostra N400 que apresentou a
maior espessura média de 6 um também ultrapassa a espessura limite da camada

aos 4 minutos de ensaio.

Uma avaliacdo comparativa do percentual do coeficiente de desgaste em relacéo as
amostras sem tratamento é ilustrada na Figura 37 a seguir. Os ensaios de
microabrasao indicaram que todas as condi¢cbes de nitretacdo reduziram o valor do
coeficiente de desgaste, sendo um dado relevante que no ensaio com abrasivo silica
para amostra N350 essa queda chegou a aproximadamente 61,57%, ou seja, O
desgaste da amostra correspondeu a apenas 38,43% do desgaste sofrido nos corpos

de prova ensaiados sem tratamento.
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Figura 37 - Percentual do Coeficiente de Desgaste relativo & amostra sem tratamento.
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Fonte: Autor, 2017.

Nos ensaios com SiC, ocorreu uma menor reducdo percentual do coeficiente de
desgaste, mas ainda significativa (cerca de 13%) e as trés condi¢cOes de nitretacao
apresentaram resultados bem préximos quanto ao coeficiente de desgaste, que se
explica pelas particulas abrasivas mais duras e mais pontiagudas dentre os abrasivos

utilizados.

Apds o ensaio de microabraséo, realizou-se a captura de imagens das calotas para
avaliar o mecanismo principal de desgaste, apdos 20 minutos de ensaio
correspondentes a uma distancia de deslizamento de cerca de 31,9 metros (400 rpm),
para as amostras ap0s tratamento de solubilizagdo, conforme Figura 38, para

observacdo do mecanismo de desgaste.
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Figura 38 - Imagem dos centros das calotas apos 20 min do ensaio de microabraséo
da amostra SOL para os abrasivos: (a) SiOz; (b) SiC e (c)Al20sz.

Fonte: Vieira, 2017.

Conforme conclusdes de Vieira (2017) e estudos de Trezona (1999), observa-se o
mecanismo de abrasdo a dois corpos predominante, visualizando-se nitidamente as

linhas de riscamento caracteristicas do processo.

4.4 ESCLEROMETRIA RETILINEA

Apds a medicdo das larguras dos riscos, calculou-se a dureza ao risco para cada
amostra. A Figura 39 apresenta os resultados da dureza ao risco para cada condicao,

Ou seja, amostras tratadas e nao tratadas.
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Figura 39 - Dureza ao risco das diferentes condi¢bes de tratamento.
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Fonte: Autor, 2017.

Os resultados indicaram que o tratamento de solubilizag&o proporciona uma pequena
reducdo na dureza ao risco, comparando-se com a sem tratamento. No risco com
carga de 10,5 N a reducdao foi mais notada. O tratamento de solubilizacéo proporciona
um aumento de ductilidade no material (GIACCHI et al.,2012), dessa forma, pode ter

influenciado na queda da dureza ao risco.

Nota-se que o tratamento de nitretacao influenciou positivamente na dureza ao risco.
Esse resultado é melhor observado no risco de carga de 5,1N. A amostra N400, que
apresenta maior espessura da camada de fase-S, tem maior dureza ao risco, um dos
motivos para esse resultado é devido a caracteristica da camada de fase-S formada,

ou seja, a sua elevada dureza.

Observa-se que com o aumento da carga, as durezas ao risco de todas as amostras
tendem a se igualar. Uma possivel explicagdo é que em cargas elevadas a
profundidade de penetragdo do indentador ultrapassa a espessura da camada de
fase-S. Com isso ha maior influéncia do material do substrato. Dessa maneira, €
possivel observar com mais facilidade a influéncia da camada de fase-S na dureza ao

risco com a utilizagao de baixas cargas.
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A Figura 40 apresenta os valores médios de coeficiente de atrito aparente para cada

condicao.

Figura 40 - Valores médios de coeficiente de atrito aparente dos riscos.
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Fonte: Autor, 2017.

E possivel perceber que com o aumento da carga o coeficiente de atrito aparente
médio também aumenta para todas as condi¢cdes. Segundo Ferreira (2010), o
aumento do coeficiente de atrito com a carga estd associado ao aumento da
deformacéo plastica. Além disso, o aumento da profundidade de penetracéo resultara
em maior grau de encruamento, e consequentemente em maiores forcas de

deformacgéo.

As amostras que sofreram o tratamento de nitretacdo apresentaram menores
coeficientes de atrito aparente nos riscos de cargas de 5,1 ,10,5 e 20N, comparada as
demais. No risco de 50N os coeficientes de atrito de cada condigdo se aproximam,
exceto a amostra N400. A Figura 41 mostra regides dos riscos de 50N para cada
amostra, a seta indica o sentido do deslizamento. Nota-se um comportamento
diferente para amostra N400, o risco aparenta apresentar trincas nas laterais e nos

centros do sulco do risco, diferente dos outros, isso pode ser um indicio da existéncia
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de micromecanismo fragil nessas amostras, o que pode ter influenciado nos valores

de coeficiente de atrito aparente médio nessas amostras.

Figura 41 - Regides dos riscos de carga 50N. a) Sem tratamento; b) Solubilizada; c)
N325; d) N350; e) N400.
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Fonte: Autor, 2017.
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5. CONCLUSAO

Através dos ensaios de esclerometria retilinea notou-se que o tratamento de
solubilizac&o na liga do sistema Co-Cr-Fe n&o proporcionou alteracdes significantes
na dureza aos riscos e no coeficiente de atrito aparente quando comparada a
amostras sem tratamento. Houve somente uma pequena reducdo nessas

propriedades nas amostras solubilizadas.

Nas amostras que sofreram tratamento de nitretacdo a camada de Fase-S promoveu
aumento na dureza ao risco. A amostra tratada a 400°C teve a maior dureza ao risco.
Notou-se também que em riscos de menores cargas as diferencas dos resultados
eram mais acentuadas entre as amostras, dessa forma, conclui-se que a utilizacéo de
riscos com baixa carga é melhor para identificacdo das alteracdes das propriedades
sofridas apés os tratamentos, pois assegura-se que espessura da camada de fase-S

nao seja ultrapassada pela indentagéo do risco.

A nitretacdo também influenciou na queda do coeficiente de atrito aparente, a amostra
nitretada a 350°C obteve os menores valores. Nos riscos de 5,1 e 10,5N esses valores

reduziram mais em comparagcdo com outras amostras.

Os ensaios de microabraséo indicam que o tratamento de solubilizacédo propiciou uma
reducdo no coeficiente de desgaste, que pode ter sido motivada pela presenca de
uma microestrutura de carbonetos mais uniforme nas amostras. Entre as condi¢des
de tratamento, todas reduziram a taxa de desgaste nos ensaios microabrasivos, sendo
gue as amostras N350 demonstraram nos ensaios que a nitretagédo foi mais efetiva,
tendo colaborado com reduc¢des de coeficiente de desgaste de até 62% quando

comparadas as amostras sem nenhum tratamento em ensaios com silica.
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6. SUGESTOES TRABALHOS FUTUROS

Para melhor identificacdo das caracteristicas da camada de fase-S, sugere-se realizar
ensaios de esclerometria com cargas mais baixas, por exemplo, 0,2 N; 0,5 N; 1 N; a

fim de estudar somente a camada sem a influéncia do substrato.

A utilizagdo de outros indentadores na configuragéo dos ensaios de risco possibilita

obter mais informacdes.

A utilizacdo do equipamento perfilometro permite calcular o coeficiente de desgaste
por perfilometria 3D e comparar com os resultados obtidos por microscopia 6tica.

O uso de nanodurémetros pode permitir estudar somente a camada nitretada sem a

influéncia do substrato.

A utilizacdo do MEV permite obter mais informacdes, para caracterizacdo do
micromecanismo de desgaste, como presenca de trincas, profundidade de camada,
entre outros, que podem indicar variacdes nos resultados dos coeficientes de

desgaste calculados nos ensaios de microabrasao.
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