UNIVERSIDADE FEDERAL DO ESPIRITO SANTO
CENTRO TECNOLOGICO

PROGRAMA DE POS-GRADUACAO EM ENGENHARIA MECANICA

LEONARDO BELICHI VIEIRA

ANALISE DO COMPORTAMENTO TRIBOLOGICO EM ENSAIOS DE
MICROABRASAO DA SUPERLIGA DE COBALTO Co-30Cr-19Fe NITRETADA A
PLASMA

VITORIA
2017



LEONARDO BELICHI VIEIRA

ANALISE DO COMPORTAMENTO TRIBOLOGICO EM ENSAIOS DE
MICROABRASAO DA SUPERLIGA DE COBALTO Co0-30Cr-19Fe NITRETADA A
PLASMA

Dissertacdo apresentada ao Programa de
Po6s-Graduacdo em Engenharia Mecéanica
do Centro Tecnologico da Universidade
Federal do Espirito Santo, como requisito
parcial para obtencdo do titulo de Mestre
em Engenharia Mecanica, na area de
concentracdo Ciéncia e Engenharia de
Materiais.

Orientador: Prof. Dr. Anténio César Bozzi.
Coorientador: Prof. Dr. Adonias Ribeiro

Franco Junior.

VITORIA
2017



LEONARDO BELICHI VIEIRA

ANALISE DO COMPORTAMENTO TRIBOLOGICO EM ENSAIOS DE
MICROABRASAO DA SUPERLIGA DE COBALTO Co0-30Cr-19Fe NITRETADA A
PLASMA

Dissertacdo apresentada ao Programa de Pds-Graduacdo em Engenharia Mecanica
do Centro Tecnolégico da Universidade Federal do Espirito Santo, como requisito
parcial para obtencdo do titulo de Mestre em Engenharia Mecéanica, na area de
concentragéo Ciéncia e Engenharia de Materiais.

Aprovado em 14 de julho de 2017.

COMISSAO EXAMINADORA:

Prof. Dr. Antdnio César Bozzi
Universidade Federal do Espirito Santo
Orientador

Prof. Dr. Adonias Ribeiro Franco Junior
Instituto Federal do Espirito Santo — IFES/Vitoria
Coorientador

Prof. Dr. Washington Martins da Silva Junior
Universidade Federal de Uberlandia
Examinador externo

Prof. Dr. Cherlio Scandian
Universidade Federal do Espirito Santo
Examinador interno



AGRADECIMENTOS

A Deus, pelas oportunidades que recebi ao longo de minha vida e por sempre ter

guiado e iluminado meu caminho.
Ao0s meus pais, irmé e sobrinho que sempre me acompanham e estimulam.
A Brigida, pelo afeto, companheirismo e paciéncia durante esta jornada.

Ao Prof. Dr. Antbnio César Bozzi pela confianca, apoio e orientacdo ao longo de
todo o trabalho.

Ao Prof. Dr. Cherlio Scandian pelo conhecimento transmitido ao longo das diversas
disciplinas desde a graduacao.

Aos Professores do IFES/Vitéria, meu coorientador Dr. Adonias Ribeiro Franco
Janior e Dr. Leonardo Cabral Gontijo pelas valiosas discussdes e pela boa vontade

em me ajudar.

Ao técnico de laboratorio, Carlos Alberto Rosa Neto, e a monitora, Maysa Pacheco,
do TRICORRMAT/UFES pela ajuda, suporte e amizade.

Aos engenheiros, técnicos e monitores dos laboratorios: Laboratorio de Tribologia,
Corrosdo e Materiais (TRICORRMAT/UFES), Laboratério de Caracterizacdo de
Superficies dos Materiais (LCSM/UFES), Laboratério de Reducéo (IFES/Vitéria) e

Laboratério de Engenharia de Superficies (IFES/Vitoria).

Aos amigos mestrandos, Renan, Eduardo, Alcenir, Rubson, Manuelle, Pamella,

André, Rodrigo e Filipe, pelas discussdes, conselhos e companhia.

Aos alunos de graduacdo Wallaf e Taylon pelo interesse e comprometimento nas

diversas etapas deste trabalho.

A Coordenacdo de Aperfeicoamento de Pessoal de Nivel Superior (CAPES), pela
bolsa de estudos, e a secretaria do PPGEM, Andréia Guzi Eyng, sempre disposta a

auxiliar os alunos.



RESUMO

A aplicacgdo de ligas de cobalto, como a Co-30Cr-19Fe, em componentes usados na
producéo de etanol de 22 geracdo vem sendo estudada. Neste processo, cerca de
8% da carga trabalhada no reator € composta por particulas duras, principalmente
silica. Dessa forma, existe a necessidade de promover o aumento da resisténcia ao
desgaste abrasivo dos componentes do reator. Em meio a este contexto, amostras
da superliga de cobalto fundida Co-30Cr19Fe foram submetidas a um tratamento de
solubilizagdo e na sequéncia nitretadas a plasma em baixas temperaturas,
objetivando a formacdo de uma camada dura, resistente ao desgaste e livre de
precipitados, conhecida na literatura como fase-S ou austenita expandida. A liga
apresentou microestrutura predominantemente homogénea e estrutura cristalina
mista, com fases de cobalto a (CFC) e € (HC). A solubilizagao foi feita a temperatura
de 1200 °C e tempo de tratamento de 8 horas. Trés condicbes de nitretacdo a
plasma foram escolhidas, as temperaturas utilizadas foram de 325, 350 e 400 °C,
em todos os casos a mistura gasosa foi de 75% de Hz e 25% de N, tempo de
tratamento de 20 horas e pressdo de trabalho de 2,5 Torr. As amostras foram
caracterizadas antes e ap0s cada tratamento, utilizando microscopia otica, medidas
de microdureza e difracdo de raios X. Os ensaios de microabrasao foram realizados
no microabrasdometro da marca PLINT modelo TE66, os abrasivos SiO2, Al,Oz e SiC,
em suspensdo em Aagua destilada e com concentragdo de 0,1 g/cm3, foram
utilizados. O Universal Micro Tester modelo APEX da CETR/Bruker foi empregado
nos ensaios de esclerometria retilinea uniforme. O tratamento de solubilizacéo
resultou em uma microestrutura mais homogénea, com reducédo do tamanho médio
dos precipitados e dissolucdo apenas parcial destes, a estrutura do material
permaneceu mista. A solubilizacdo ndo promoveu mudancas importantes na dureza
e na resisténcia ao desgaste do material. A fase-S foi obtida em todas as condicoes,
porém, a temperatura de 400 °C, houve precipitacdo de nitretos de cromo. A
espessura e a dureza das camadas aumentaram de acordo com o acréscimo da
temperatura de nitretacdo. De forma geral, a resisténcia ao desgaste aumentou apés
a formacdo das camadas. As amostras solubilizadas e nitretadas a 350 °C
apresentaram, mesmo que ligeiramente, menores coeficientes de desgaste. O

abrasivo que proporcionou maior coeficiente de desgaste foi a Al.Os, seguido por



SiC e SiO2. O micromecanismo de desgaste dominante em todos 0s ensaios foi o de
abrasédo a dois corpos, riscamento. Quando aplicadas pequenas cargas, a fase-S
promoveu aumento da dureza ao risco da superliga Co-30Cr-19Fe.

Palavras-chave: Fase-S. Superliga de Cobalto. Microabrasdo. Esclerometria

retilinea.



ABSTRACT

The application of cobalt alloys, such as Co-30Cr-19Fe, in components used in the
production of 2" generation ethanol has been studied. In this process, about 8% of
the load worked in the reactor is composed by hard particles, mainly silica. Thus, it's
necessary to increase the reactor components wear resistance. In this context,
samples of the cast superalloy Co-30Cr-19Fe were subjected to a solution treatment
and then low temperature plasma nitrided, aiming at the formation of a hard, wear
resistant and precipitate free layer known in the literature as S-phase or expanded
austenite. The alloy presents predominantly homogeneous microstructure and mixed
crystalline structure, with cobalt a (CFC) and cobalt ¢ (HC) phases. The solution
treatment was carried out at 1200 °C and treatment time of 8 hours. Three plasma
nitriding conditions were chosen, the temperatures used were 325, 350 and 400 °C,
in all cases the gas mixture was 75% H> and 25% N3, treatment time of 20 hours and
work pressure of 2.5 Torr. The samples were characterized before and after each
treatment using optical microscopy, microhardness measurements and X-ray
diffraction. The micro-scale abrasive wear tests were carried out using a Plint TE-66
equipment, three 0,1 g/cm? slurries composed by SiO2, Al,0s and SiC particles, in
suspension in distilled water, were used. The CETR/Bruker APEX Universal Micro
Tester was used in the scratch tests. The solution treatment resulted in a more
homogeneous microstructure, with reduction of the average size of the precipitates
and only partial dissolution of these. The solution did not promote major changes in
the hardness and wear resistance of the material. S-phase was obtained in all
conditions, however, at a temperature of 400 ° C, precipitation of chromium nitrides
occurred. Thickness and hardness of the layers increased as the nitriding
temperature increased. In general, the wear resistance increased after the layers
formation. The solution nitrided at 350 ° C samples showed, even slightly, lower wear
coefficients. The abrasive that provided the highest wear coefficient was Al20s,
followed by SiC and SiO2. The dominant wear micromechanism observed in all tests
was two-body abrasion, grooving wear. When small loads were applied, S-phase

promoted increase in the scratch hardness of the Co-30Cr-19Fe superalloy.

Keywords: S-phase. Cobalt superalloys. Micro-scale abrasion. Scratch test.
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K Coeficiente de desgaste adimensional

wW Carga normal

H Dureza do material

R Raio da esfera

D Diametro da esfera

Vv Volume desgastado

k Coeficiente de desgaste dimensional
b Diametro da calota de desgaste

h Profundidade da calota de desgaste
e Espessura do filme

xey Dimens0fes da cratera de desgaste nos ensaios com revestimento
Hs Dureza ao risco

Fn Forga normal

d Largura do risco

fab Fator fap



LISTA DE SIGLAS

CFC - Estrutura Cubica de face centrada

EFE - Energia de falha de empilhamento

HC — Estrutura Hexagonal compacta

HV - Dureza Vickers

IFES - Instituto Federal do Espirito Santo

ISE — Efeito de escala de indentacao

LCSM - Laboratorio de Caracterizacdo de Superficies dos Materiais
MET - Microscopio eletrénico de transmissao

MEYV - Microscopio eletrénico de varredura

SP - Spike parameter linear fit

SPQ - Spike parameter quadratic fit

TRICORRMAT - Laboratorio de Tribologia, Corroséo e Materiais

UFES - Universidade Federal do Espirito Santo
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1 INTRODUCAO

Durante a década de 1980, discutia-se uma forma de promover o aumento da
resisténcia ao desgaste dos acos inoxidaveis austeniticos sem comprometer a
resisténcia a corrosao destes materiais. Os tratamentos termoquimicos utilizados a
época resultavam em endurecimento superficial, porém, muitas das vezes a

formacao de precipitados comprometia a resisténcia a corrosdo (BUHAGIAR, 2008).

Em 1985, Zhang e Bell realizaram um tratamento de nitretacdo a plasma a baixa
temperatura, 400 °C, em um aco inoxidavel austenitico AISI 316 que resultou em
aumento de dureza e resisténcia ao desgaste sem qualquer detrimento da
resisténcia a corrosao do material. Estes resultados foram atribuidos a formacéo de
uma camada rica em nitrogénio e ausente de precipitados (CHEN, LI e DONG,
2010). Paralelamente, Ichii, Fujimura e Takase (1986) encontraram uma camada
com iguais caracteristicas na nitretacdo a plasma de um aco AISI 304 a 400 °C,

dando a ela 0o nome de fase-S ou austenita expandida (DONG, 2010).

Nos anos seguintes, foram conduzidos estudos para obtencédo da fase-S em ligas
Ni-Cr e, no inicio dos anos 2000, foi demonstrado que a fase-S também pode ser
formada em ligas Co-Cr (BUHAGIAR, 2008). Além da nitretacdo, os tratamentos
termoquimicos de cementacdo e carbonitretacdo a plasma também séo utilizados

para obtencéo desta camada.

As superligas caracterizam-se por possuirem e manterem boas propriedades
mecanicas e de resisténcia a corrosdo mesmo em temperaturas elevadas. De
acordo com o elemento base de sua composicdo, costumam ser classificadas em
superligas a base de ferro, niquel ou cobalto (ZHANG e ZHAO, 2013). Segundo
Davis (2000), as superligas de cobalto sdo geralmente derivadas dos sistemas
ternarios Co-Cr-W e Co-Cr-Mo. Por conta disso, existem poucas referéncias sobre

superligas do sistema ternério Co-Cr-Fe e seu respectivo comportamento tribologico.

O numero de trabalhos sobre a formacdo da fase-S em ligas Co-Cr através de
nitretacdo a plasma é bem restrito. Os poucos se concentram no estudo das ligas
Co-Cr-Mo, amplamente utilizadas como proéteses ortopédicas. No que diz respeito a

ligas do sistema Co-Cr-Fe, ndo existem registros até a data atual.
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A liga Co-30Cr-19Fe é utilizada em guias de conformacdo a quente de tubos de acgo
sem costura. Este material atenua o desgaste severo que ocorre ao fim do processo
de fabricacdo, quando os tubos de aco precisam ser guiados até a mesa de
resfriamento. Atualmente, possiveis aplicacdes desta e de outras ligas de cobalto
em componentes utilizados na producdo de etanol de 22 geracdo vém sendo
estudadas. Neste processo, a cana-de-agUcar é processada em um reator, a
temperaturas em torno de 230 °C e pressédo de 16 atm, em que cerca de 8% da
carga utilizada é composta por particulas abrasivas solidas, principalmente silica
(MARQUES et al., 2017). Portanto, existe a necessidade de promover aumento de
resisténcia ao desgaste abrasivo causado pela silica e outras particulas abrasivas
nos componentes do reator. A formagcdo de fase-S na liga Co-30Cr-19Fe surge

como alternativa para atenuar este problema.

Na prética, para medicdo de volumes e taxas de desgaste, o reator de etanol deve
ser desligado, resultando em perdas devido a interrupcdo do processamento da
cana-de-acucar. Por conta disso, diferentes ensaios tém sido empregados para
simular o desgaste das ligas utilizadas no reator. Um dos mais promissores € o
ensaio de microabrasao, que simula o contato dos componentes do reator com a
mistura composta por cana-de-acucar processada e particulas abrasivas
(MARQUES et al., 2017).

Em meio a este contexto, a proposta deste trabalho € submeter uma superliga de
cobalto fundida, Co-30Cr-19Fe, a tratamentos de nitretacdo a plasma a baixas
temperaturas, 325, 350 e 400 °C, durante grande periodo de tempo, 20 horas,
objetivando a formacdo de uma fase-S espessa, resistente ao desgaste e livre de
precipitados. A escolha destas condicdes foi baseada nos estudos de Liu (2013) e
Liu et al. (2013), em que camadas de fase-S com excelentes propriedades foram

obtidas através da nitretacdo a plasma de uma superliga Co-Cr-Mo.

O tratamento de solubilizacdo precedeu a nitretacdo a plasma e teve como objetivo
homogeneizar as amostras e reduzir as macro e microssegregacdoes do material,

caracteristica inerente da fundicéo.

Para analise do comportamento tribolégico do material foram realizados ensaios de

microabrasao, que possibilitaram o célculo do coeficiente de desgaste dimensional e
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avaliacdo dos micromecanismos de desgaste envolvidos. Além de ensaios de
esclerometria retilinea uniforme, que permitiram a determinagdo da dureza ao risco

da liga Co-30Cr-19Fe nas diferentes condi¢fes avaliadas.

Apébs este capitulo introdutério, a organizacdo deste trabalho foi feita da seguinte
forma: no Capitulo 2 a revisdo bibliogréfica acerca dos principais conceitos e
informacdes necessérias para o desenvolvimento desta pesquisa; no Capitulo 3 a
descricao dos materiais e das metodologias utilizadas; no Capitulo 4 a analise dos
resultados experimentais baseada na literatura; no Capitulo 5 as principais
conclus@es do estudo; no Capitulo 6 algumas sugestbes para futuros trabalhos que
seguirem esta linha de pesquisa; e por fim, as referéncias bibliogréaficas utilizadas ao
longo de todo trabalho, Capitulo 7.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 SUPERLIGAS

Superligas sao ligas a base de ferro, niquel ou cobalto, que geralmente sao
utilizadas em temperaturas acima dos 540 °C (DONACHIE e DONACHIE, 2002).
Estas ligas exibem uma interessante combinacao de propriedades, das quais podem
ser citadas: alta resisténcia mecanica, resisténcia a oxidacdo e a corrosao,
resisténcia a fadiga e boa tenacidade. Mas o que faz esta classe de materiais tdo
especial é a capacidade de serem utilizadas em elevadas temperaturas e por longos
periodos de tempo, sem comprometer suas propriedades mecanicas, fisicas e
guimicas (DAVIS, 1997).

As superligas sao produzidas por processos de fundicéo, forjamento ou metalurgia
do po, além de também serem utilizadas como revestimentos duros (hardfacing)
(DAVIS, 2000). Algumas delas sé@o endureciveis por mecanismos de precipitacao,
outras por solucao solida (CAMPBELL, 2006).

As superligas sdo empregadas em componentes de aeronaves, industria quimica e
petroquimica, siderurgia, processos de fabricacdo, vasos de presséo, dentre outros.
O uso destes materiais também € bem difundido nas areas médicas e odontologicas,

destacando-se as proteses de quadril e dentarias.

2.1.1 Superligas de Cobalto

O cobalto apresenta namero atdmico 27, estando situado entre os elementos ferro e
niguel na tabela periédica, possui densidade de 8,85 g/cm3, muito similar ao niquel
(8,902 g/cm3). O cobalto € ferromagnético, com temperatura de Curie de 1121 °C,
consideravelmente maior que o ferro (770 °C) e o niquel (358 °C) (DAVIS, 2000). A

tabela 1 apresenta algumas propriedades fisicas do cobalto.
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Tabela 1 - Propriedades fisicas do cobalto.

Densidade 8,85 g/cm?3
Temperatura de Curie 1121 °C
Temperatura de fusédo 1493 °C
Temperatura de Ebulicdo 3100 °C
Coeficiente de expansao térmica 13,8 um/m K
Calor especifico 0,414 kJ/kg K
Condutividade térmica 69,04 W/im K

Fonte: (DAVIS, 2000).

Em temperaturas inferiores a 417 °C, o cobalto exibe estrutura cristalina HC. Entre
417 °C e 1493 °C (temperatura de fuséo), o cobalto passa a ter estrutura cristalina
CFC (DAVIS, 2000). A maioria dos autores refere-se a estrutura CFC, em ligas de

cobalto, como fase a. J& a estrutura cristalina HC destas ligas é denominada fase ¢.

As ligas de cobalto apresentam, a temperatura ambiente, estrutura cristalina CFC
metaestavel com baixa energia de falha de empilhamento (ZHANG e ZHAO, 2013).
A fase CFC estavel em alta temperatura se transforma para HC a 417 °C. Essa
transformacéao € do tipo martensitico por movimentacao de discordancias nos planos
octaédricos da estrutura CFC e promove um aumento de densidade de 0,15%. A
metaestabilidade vem do fato de que a energia associada com a transformacéo a —
€ € somente de 360 J/mol, a transformacao é lenta e sO ocorre se o resfriamento do
material for extremamente lento. Por conta disso, geralmente a estrutura CFC fica
retida a temperatura ambiente. Assim, cobalto puro e suas ligas apresentam, com
frequéncia, estrutura mista CFC e HC a 20 °C. (RUSSEL e LEE, 2005). A
transformacdo CFC — HC pode ser ativada por dois fatores: deformac&o ou longos
periodos em temperaturas elevadas (ZHANG e ZHAO, 2013).

Como as fases CFC e HC diferem somente na sequéncia de empilhamento de
planos compactos, as regides a e € sao separadas por falhas de empilhamento. Os
planos (111) do CFC formam um empilhamento ABCABCABC e os planos (0001) do
HC a sequéncia ABABAB. As energias de falha de empilhamento (EFE) sao baixas:
31 mJ/m?no € a 20°C e 18,5 mJ/m? na fase a a 710°C (RUSSEL e LEE, 2005).

A metaestabilidade da estrutura CFC somada a baixa EFE, conferem as superligas

de cobalto: alta taxa de encruamento e alta resisténcia a fadiga (DAVIS, 2000).

Segundo Davis (2000), as superligas de cobalto podem ser classificadas em:



e Ligas alto carbono resistentes ao desgaste;

e Ligas baixo carbono resistentes a altas temperaturas;
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e Ligas baixo carbono resistentes a corrosdo ou, simultaneamente, resistentes

a corrosao e ao desgaste.

Costumeiramente, a composi¢cdo quimica das superligas de cobalto € derivada dos

sistemas ternarios Co-Cr-W e Co-Cr-Mo (DAVIS, 2000). Na tabela 2 a composicéo

guimica de algumas superligas de cobalto comerciais.

Tabela 2 - Composi¢éo quimica de algumas superligas de cobalto.

Nome Composigao nominal, % peso
comercial Co Cr w Mo C Fe Ni Si Mn Qutros
Stellite 1 bal 30 13 0.5 25 3 1.5 1.3 0.5 .
Stellite 3 bal 304 1256 2.4 5(max) 3.5(max) 2(max) 2 (max) 1B (max)
Stellite 4 bal 30 14 1 (max) 0,57 3(max) 3 (max) 2(max) 1 (max)
Stellite 6 bal 29 45 1.5 1,2 3(max) 3 (max) 1,5 (max) 1 (max)
Stellite 6B bal 30 4 1,5 (max) 1 3 (max) 2.5 0,7 1.4
Stellite 12 bal 30 8.3 1.4 3 (min} 1.5 0,7 2.5 .
Stellite 21 bal 27 55 0,25 3 (max) 2,75 1({max) 1 (max) 0,007 Bimax)
Tribaloy T-400 bal 9 29 25
Tribaloy T-800 bal 18 29 3.5
Haynes 25 bal 20 15 0.1 3 (max) 10 0.4 (max) 1,5
UMCo-50 bal 28 0,02 (max) 21 0,75 0,75
Ultimet (1233) bal 26 2 5 0,08 3 9 0,3 0.8 0,08 N
FT5 bal 30 0,2 (max) 5-7 0,35 (max) 1 (max)

Fonte: Adaptado de (DAVIS, 2000).

Dentre as ligas da tabela 2, algumas devem ser destacadas:

e Ligas Stellite:

caracterizam-se pelo consideravel

teor de carbono e

tungsténio e, consequentemente, formacéao de carbonetos duros. Estas ligas
sdo muito utilizadas em aplicacbes que exigem resisténcia ao desgaste a
altas temperaturas, sendo também utilizadas a temperatura ambiente
(DAVIS, 2000);

Ligas Tribaloy: apresentam altos teores de molibdénio e silicio, elementos
gue induzem a precipitacdo de um intermetalico duro e resistente a corrosao,
conhecido como fase Laves (STOLOFF, 1990);

Ligas Vitallium: representada pela liga F75, apresentam composicéo
baseada no sistema ternario Co-Cr-Mo com baixo teor de carbono. Séo
materiais que possuem excelente resisténcia a corrosdo e alta
biocompatibilidade com o corpo humano (GIACCHI, FORNARO e PALACIO,
2012).
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Para evitar a transformacdo CFC — HC durante o servico, costuma-se adicionar o

niquel para estabilizar a estrutura CFC das superligas de cobalto (STOLOFF, 1990).

O cromo aumenta a resisténcia a corrosédo e a oxidacéo das Stellites, além de agir
como formador de carbonetos (a maioria dos carbonetos é rica em cromo). Nestas
ligas, o carboneto mais comum é o M,Cs, porém vale destacar a presenca dos
carbonetos M23Ce nas Stellites baixo carbono (DAVIS, 2000). Tungsténio e
molibdénio promovem aumento de resisténcia mecanica na matriz das Stellites, em
virtude do grande tamanho destes atomos (ZHANG e ZHAO, 2013).

Nas ligas Tribaloy, como ja citado, sdo adicionados molibdénio e silicio em teores
acima do limite de solubilidade, objetivando a precipitacdo da fase Laves
(STOLOFF, 1990). Esta fase € um intermetalico duro, resistente a corrosédo, e que
confere resisténcia ao desgaste a estas ligas (ZHANG e ZHAO, 2013).

O teor de carbono e, consequentemente, o volume de carbonetos das superligas de
cobalto influencia na resisténcia ao desgaste destes materiais (ZHANG e ZHAO,
2013). Por exemplo, em uma liga com 2,4% de carbono (Stellite 3) os carbonetos
constituem cerca de 30% da fracao volumeétrica do material, jA numa liga com 1% de
carbono (Stellite 6B) os carbonetos constituem aproximadamente 13% do volume da
liga (DAVIS, 1997). O tamanho e a forma dos carbonetos também influenciam na

taxa de desgaste abrasivo das superligas de cobalto (DAVIS, 2000).

Dentre as superligas de cobalto, um grupo pouco explorado é o das ligas
pertencentes ao sistema ternario Co-Cr-Fe. A literatura sobre estes materiais é
escassa, destacando-se o trabalho de Falqueto et al. (2017) sobre o desgaste por

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

Segundo Deal et al. (2007), as ligas do sistema Co-Cr-Fe apresentam grande
resisténcia a corrosdo a quente. O autor utilizou as ligas Stellite Alloy 250 fundida
(Co-28Cr-23Fe) e UMCo 50 forjada (Co-28Cr-20Fe-3Ni-1,5Mo0), ambas originadas
do sistema Co-Cr-Fe, para investigar o comportamento das propriedades mecéanicas

destas superligas de cobalto quando submetidas a elevadas temperaturas.

A Deloro comercializa com o nome de Stellite 250, a superliga com a composicéo

expressa na tabela 3.
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Tabela 3 - Composi¢cdo nominal (% peso) da superliga de cobalto Stellite 250.

Co Cr Fe C Outros

Stellite 250 Bal 28,0 20,5 0,1 Mn, Si
Fonte: (STELLITE 250 — DELORO TECHNICAL DATA, 2015).

O catélogo do fabricante destaca que a liga Deloro Stellite 250 fundida é resistente
ao calor, ao choque térmico, a corrosao a quente e a oxidag¢do. O uso do material €
recomendado em fornos para tratamentos térmicos e de aplicagdo metallrgica,
palhetas de turbinas a gas, dentre outros. A microestrutura tipica desta liga €

apresentada na figura 1.

A SRy

100:1 - . 200 pm 200 T B3N © 200pm

Figura 1 - Microestrutura da liga Deloro Stellite 250 fundida. Fonte: (STELLITE 250 — DELORO
TECHNICAL DATA, 2015).

A liga UMco-50 apresenta alto grau de resisténcia a oxidacdo e a corrosao em
aplicacdes sujeitas a temperaturas de trabalho da ordem de 1200 °C, e ainda
ambientes com grande concentracdo de enxofre (DAVIS, 2000). Esta liga € muito
utilizada na siderurgia, como em pecas que estdo em contato com os produtos de

combustdo e ainda em processos de fabricacéo.

2.2 SOLUBILIZACAO DE LIGAS DE COBALTO

As superligas de cobalto pertencentes ao sistema Co-Cr-Mo sdo amplamente
utilizadas em aplicacdbes médicas e odontolégicas devido a biocompatibilidade
satisfatéria com o corpo humano. Geralmente sdo utilizadas ligas fundidas conforme
a norma ASTM F75, sem tratamento térmico. Os principais problemas destas ligas

sdo inerentes ao processo de fabricagdo como: vazios internos, porosidade,
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heterogeneidade quimica e gréos grosseiros (GIACCHI, FORNARO e PALACIO,
2012).

Com o objetivo de remover parte dos defeitos decorrentes da fundi¢céo, o tratamento
de solubilizacdo surge como alternativa. A solubilizagdo também dissolve os
carbonetos do material, fazendo com que uma microestrutura mais homogénea seja
alcancada (VARANO et al., 2003).

Segundo a literatura, o tratamento de solubilizacdo nestas ligas de cobalto é
realizado a temperaturas em torno de 1200 °C e por periodos de tempo entre 1 e 4
horas (GIACCHI, FORNARO e PALACIO, 2012). De forma geral, nas ligas Co-Cr-
Mo, a solubilizacdo com tempos de tratamento mais curtos melhoram, mesmo que
ligeiramente, limite de resisténcia a tracéo, limite de escoamento e dureza, enquanto
gue tratamentos mais prolongados conferem maior ductilidade ao material em

detrimento das propriedades antes citadas (HERRERA et al., 2005).

Dobbs e Robertson (1983) realizaram experimentos que mostraram a influéncia do

tempo de solubilizac&o nas propriedades mecanicas de uma liga Co-Cr-Mo, figura 2.

MPa | %

7504 751

Limite de resisténcia a tracdo

5004 501

N'Tﬂ de escoamento

—_—

NEH_

Cuctilidade

2501 257

/f—"

ﬂ T I T 1
0 2 4 6 8

Tempo de solubilizagido (h)

Figura 2 - Efeito do tempo de solubilizacdo nas propriedades mecéanicas de uma liga Co-Cr-Mo.
Fonte: (DOBBS e ROBERTSON, 1983).

Giacchi, Fornaro e Palacio (2012) realizaram pesquisa sobre a solubilizacéo de trés

ligas que seguem a norma ASTM F75. As amostras nomeadas como C1, C2 e C3
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apresentaram tamanho médio de carboneto de 241, 127 e 45 um, respectivamente.
Apébs 4 horas de tratamento térmico, a temperatura de 1225 °C, ocorreu sensivel
reducédo do tamanho dos carbonetos e dissolugédo dos demais precipitados. Estes

resultados estéo apresentados na figura 3.

.
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Figura 3 - Influéncia do tempo de solubilizacdo na reducdo de segundas fases do material. Fonte:
(GIACCHI, FORNARO e PALACIO, 2012).

De acordo com os resultados da figura 3, em todas as ligas houve reducéo
percentual de segundas fases apds os 240 minutos de solubilizacdo. As ligas C1, C2
e C3 apresentaram reducdo de 62, 71 e 97%, respectivamente. Nestas ligas foram
encontrados carbonetos do tipo M23Cs € MesC, além de fase o (sigma). Estes
precipitados estavam dispersos em uma matriz CFC rica em cobalto. A figura 4

mostra a liga C3 antes e apds o tratamento de solubilizac&o.

Figura 4 - Detalhe da reducdo do carboneto M23Cs ap0s a solubilizacdo. a) Micrografia ética antes do
tratamento e b) Imagem de MEV apés 2 horas de solubilizacdo. Fonte: (GIACCHI, FORNARO e
PALACIO, 2012).
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Segundo Giacchi, Fornaro e Palacio (2012), a fase o foi totalmente dissolvida ja nos
primeiros minutos de solubilizagdo. Os carbonetos M23Ce apresentaram dois
comportamentos: na liga Cl houve reducdo do tamanho, esferoidizacdo e
transformacgéao em carbonetos MsC; nas ligas C2 e C3 apenas reducao de tamanho e
dissolugcdo na matriz. Os precipitados da liga C3 sdo menores e mais bem
distribuidos na matriz e, como consequéncia, dissolveram ja nas primeiras horas do
tratamento. Apenas na liga C3 houve solubiliza¢do total para o tempo de 4 horas, C1
e C2 apresentaram apenas solubilizacéo parcial e teoricamente necessitam de mais

tempo de tratamento para uma completa dissolucdo dos precipitados na matriz.

Como discutido acima, morfologia, tamanho e distribuicdo dos carbonetos e demais
precipitados presentes no material influenciam o resultado final da solubilizagcéo.
Todos estes fatores, aléem da forma de resfriamento da liga apds o tratamento,

devem ser levados em consideragédo nos estudos sobre este tratamento térmico.

Os tratamentos termoquimicos sdo amplamente utilizados quando se deseja
melhorar propriedades mecéanicas e tribolégicas da superficie do material sem
comprometer as propriedades do substrato. Estes tratamentos serdo discutidos na

proxima secao.

2.3 TRATAMENTOS TERMOQUIMICOS

Os tratamentos termoquimicos consistem na adi¢cdo de elementos como carbono e
nitrogénio na superficie do material, através de difusdo, a temperaturas
consideravelmente menores aquelas utilizadas em tratamentos térmicos. A mudanca
na composicdo quimica ocorre apenas em uma determinada profundidade da
amostra, enquanto o0 substrato continua com composicdo e propriedades

inalteradas. O objetivo principal destes tratamentos € melhorar as propriedades

superficiais do material.

Existem varios tratamentos termoquimicos, como cementacdo, nitretacdo e
carbonitretacdo. Os intersticiais utilizados podem ser solidos, liquidos ou gasosos.

Quando espécies ionizadas sdo usadas para modificacdo da superficie, podem ser
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empregadas de duas formas: implantag&o ionica ou deposicao assistida por plasma
(ALVES JUNIOR, 2010).

O tratamento termoquimico de nitretacéo a plasma sera discutido a seguir.

2.3.1 Nitretacao a plasma

O termo “plasma” se aplica a um gas contendo espécies neutras e eletricamente
carregadas como elétrons, ions positivos, ions negativos, &tomos e moléculas. Na
média, o plasma é eletricamente neutro, sendo que qualquer desbalanceamento de
carga resultara em campos elétricos que tendem a mover as cargas de modo a
restabelecer o equilibrio (ALVES JUNIOR, 2010).

O processo conhecido como nitretacdo a plasma (plasma nitriding), nitretacdo em
descarga luminosa (glow discharge nitriding) ou nitretacdo ibnica (ion-nitriding), foi
patenteado em 1931 por J. J. Egan nos EUA e em 1932 por Berghaus na Alemanha,
mas somente em 1960 tornou-se popular na indastria (ALVES JUNIOR, 2010).

Um equipamento tipico de nitretacdo a plasma esta esquematizado na figura 5. Ele é
constituido basicamente de um sistema de vacuo, uma fonte de poténcia e um

reator.
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Figura 5 - Representacdo esquematica de um equipamento tipico usado na nitretacdo a plasma.
Fonte: (FRANCO JUNIOR, 2003).

O reator deve conter (FRANCO JUNIOR, 2003):

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

e Entradas para os gases de tratamento;

e Dois eletrodos (o catodo (-) é o porta-amostra ou a amostra a ser tratada,
enquanto o anodo (+) é a prépria parede do reator);

e Bomba de vacuo.

O sistema de vacuo deve ser capaz de atingir em torno de 102 Torr de presséo e

possuir valvulas para controle de vaz&o dos gases (ALVES JUNIOR, 2010).

A fonte de poténcia deve ter uma saida c.a. (corrente alternada), 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).
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Inicialmente, um vacuo de aproximadamente 102 Torr é produzido no reator. Aplica-
se uma diferenca de potencial entre os eletrodos, entre 400 e 1200 V, e entdo o gas

nitretante é introduzido no reator até atingir a pressao de trabalho. Nestas
condi¢des, surge a descarga elétrica usada no tratamento (ALVES JUNIOR, 2010).

Quando uma diferenca de potencial € aplicada entre dois eletrodos, contidos num
sistema hermeticamente fechado e a uma presséao suficientemente baixa, elétrons e
fons sdo acelerados pelo campo elétrico, colidindo com outras particulas e
produzindo mais ions e elétrons. Assim é realizada a ionizacdo do géas, tornando-o
condutor (HOWATSON, 1965).

A geracdo de novas espécies nas colisbes € condicdo essencial para sustentar a
descarga e manter o indice de ionizacdo satisfatério durante o tratamento. Além de
colisbes entre espécies, também ocorre colisdo com a superficie do material,
proporcionando aquecimento da peca, limpeza da superficie e ocorréncia de
interacdes de espécies do plasma com a superficie do catodo. Entre as interacdes
destacam-se 0 bombardeio por ions e subsequente emissdo de elétrons
secundarios, sputtering (arrancamento de atomos da superficie do material),
adsorcao e difusdo (CHAPMAN, 1980).

Para pressdes 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 nitretacio (ALVES JUNIOR, 2010).
Nestas condi¢des, 0 plasma ja esta revestindo completamente o catodo e a peca a
ser nitretada. Os ions do plasma sdo acelerados para a superficie do catodo
causando diversos efeitos, dentre eles o aquecimento da peca devido ao
bombardeamento dos ions (GRUN e GUNTHER, 1991). A temperatura da peca é
entdo controlada pela corrente até o valor desejado. A partir deste ponto, € contado
o tempo de duracdo do tratamento. Finalizado o tratamento, a fonte é desligada e o

resfriamento da peca é realizado no interior do proprio 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 destes
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materiais. Esta camada, conhecida como fase-S ou austenita expandida, sera

discutida a sequir.

2.4 FASE-S

Os tratamentos termoquimicos encontram algumas barreiras quando utilizados nos
acos inoxidaveis e nas ligas Co-Cr e Ni-Cr. Por exemplo, a camada passivadora
formada nestas ligas dificulta a absorcdo e a difusdo dos elementos intersticiais.
Além disso, estes materiais ndo podem ser submetidos a tratamentos em
temperaturas superiores a 550 °C, pois ocorre precipitacdo de nitretos, carbonetos
ou carbonitretos de cromo (DONG, 2010). A precipitacdo destes eleva a dureza, mas
diminui, sensivelmente, a resisténcia a corrosdo destes materiais (BUHAGIAR,
2008).

Na década de 1980, pesquisas com nitretacdo a plasma a baixas temperaturas de
acos inoxidaveis austeniticos levaram a descoberta de uma camada rica em
nitrogénio e livre de precipitados, que conferia maior dureza e resisténcia ao
desgaste sem comprometer a resisténcia a corrosdo destes materiais. Esta camada
foi denominada de fase-S ou austenita expandida. Posteriormente, estudos
mostraram que esta camada poderia ser obtida em ligas Ni-Cr e, mais recentemente,
foi demonstrado que a fase-S também pode ser formada nas ligas Co-Cr
(BUHAGIAR, 2008). Além da nitretacdo a plasma, os tratamentos termoquimicos de
cementacdo e carbonitretacdo a plasma também podem ser utilizados para

obtencao da fase-S.

A fase-S foi identificada pela primeira vez por Zhang e Bell, em 1985. Eles
conseguiram a nova fase de austenita expandida em um aco inoxidavel AISI 316
através do tratamento de nitretacdo a plasma em baixa temperatura (400°C). Essa
nova fase foi descrita como dura (700 HVo,05) e resistente a corrosdo (BUHAGIAR,
2010).

Em uma investigacao paralela, Ichii, Fujimura e Takase (1986) também encontraram
a fase-S, agora em um aco inoxidavel 304 nitredado a plasma na temperatura de

400 °C. Os autores apresentaram resultados de difracdo de raios X, em que cinco
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novos picos foram localizados em regides de baixo angulo do difratograma, quando
comparados com o0s picos de austenita do substrato. Estes picos deslocados
(shifted) ndo estavam listados no indice da ASTM e entdo foram chamados de S1-
S5, figura 6. Ichii, Fujimura e Takase (1986) que cunharam o termo “fase-S” para

descrever esta nova camada (DONG, 2010).
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Figura 6 - Difratograma original de Ichii, Fujimura e Takase com os picos de fase-S. Fonte: (ICHII,
FUJIMURA e TAKASE, apud DONG, 2010).

A camada de fase-S € originada pela supersaturacdo de nitrogénio, no caso da
nitretacdo a plasma, na matriz austenitica, onde permanece em solucédo sodlida
ocupando os vazios octaédricos da rede cristalina CFC (CASTELETTI et al., 2010).
A presenca do elemento intersticial em quantidade muito superior ao limite de
solubilidade resulta numa estrutura distorcida elasticamente e metaestavel
termodinamicamente (MENTHE et al., 2000). A expanséao do reticulado cristalino
CFC, promovida pela supersaturacdo do nitrogénio, € contida pelo substrato do
material que nao foi afetado pelo tratamento termoquimico, gerando um elevado
estado de tens@es residuais de compressado na camada de fase-S (TSCHIPTSCHIN
e PINEDO, 2010).

A expansdo volumétrica no reticulado CFC, associada a supersaturacdo do
nitrogénio, é observada pelo deslocamento dos picos de difracdo de raios X para a
esquerda, para menores angulos 20, e pelo seu alargamento (TSCHIPTSCHIN e
PINEDO, 2010).

No geral, os requisitos basicos para formacdo de uma fase-S consideravelmente
dura e com boa espessura séo (BUHAGIAR, 2008):
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e Ligas a base de ferro ou cobalto com estrutura cristalina CFC (ou uma
estrutura nao-CFC que esteja no limite de transformagdo para CFC com a
adicdo de elementos estabilizadores como nitrogénio e carbono);

e Baixa concentracao de niquel (suficiente para manter o material CFC);

e Alto teor de elementos de liga (incluindo elementos como o cromo).

Os elementos de liga apresentam importante papel na formacdo da fase-S.
Williamson, Davis e Wilbur (1998) afirmaram que por conta da baixa solubilidade do
nitrogénio no niquel, este elemento é tido como prejudicial a formacgéo da fase-S, ja
um alto teor de ferro é considerado benéfico para formacdo de uma camada
espessa e altamente tensionada. O cromo, elemento que aumenta a solubilidade do
nitrogénio, contribui para formacédo de uma fase-S supersaturada deste intersticial.
Os autores ainda destacam que titanio, vanadio, nidbio, manganés e molibdénio

aumentam a solubilidade do nitrogénio no material.

Na figura 7, a segéo transversal de uma camada de fase-S com o seu tipico aspecto
branco. Se houver precipitacdo durante o tratamento termoquimico, regibes negras

podem surgir na camada, figura 8.

Fase.S

Figura 7 - Detalhe da camada de fase-S com microindentacdes e livre de precipitados. Fonte (SUN, LI
e BELL, 1999c).
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Figura 8 — Detalhe da camada de fase-S com precipitados. Fonte: (DONG 2010).

Segundo Buhagiar (2008), a estrutura cristalina da fase-S é objeto de debate e de
muita divergéncia entre os estudiosos do assunto. Atualmente, as descricdes mais
aceitas sobre a estrutura da fase-S tratam-na como sendo CFC. A partir de estudos
feitos com MEV, MET e microscopio Gtico, observou-se que a estrutura da fase-S
apresenta grande densidade de discordéncias, bandas de deslizamento, maclas de
deformagéo e falhas de empilhamento. Essas caracteristicas microestruturais e
defeitos cristalinos tém grande relagcdo com a deformacéo plastica dos cristais CFC.
Acredita-se que essa deformacdo plastica € induzida pelas altas tensbes
compressivas atuantes durante o tratamento termoquimico. Na figura 9, alguns

destes detalhes microestruturais.

Figura 9 - Imagens de MEV mostrando a) micromaclas e b) bandas de deslizamento na camada de
fase-S. Fonte: (LI, apud DONG, 2010).

De acordo com o tratamento termoquimico utilizado e, consequentemente, o

intersticial presente na camada, a fase-S pode ser classificada em (DONG, 2010):
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e Fase-S supersaturada em nitrogénio (fase-Sn): obtida com a adicdo de
nitrogénio pelo processo de nitretacdo a baixas temperaturas. E mais dura,
porém menos espessa,;

e Fase-S supersaturada em carbono (fase-Sc): obtida com a adicdo de
carbono pelo processo de cementacao a baixas temperaturas. Possui menor
dureza que a fase-Sn, porém € mais espessa.

e Fase-S supersaturada em carbono e nitrogénio: obtida com a adicdo de
carbono e nitrogénio pelo processo de carbonitretacdo a baixas
temperaturas. Normalmente € obtida uma camada com espessura e dureza
intermediarias aquelas produzidas pelos processos que contam com apenas

um elemento intersticial.

A concentracao tipica de nitrogénio na superficie de uma camada de fase-Sy varia
entre 20-35%, ja a concentracao de carbono na superficie de uma fase-Sc esta entre
5-12% (BUHAGIAR, 2008). A concentracao do intersticial € bem alta na superficie
da camada e vai decrescendo no sentido do substrato do material. Esta

caracteristica pode ser observada nas figuras 10 e 11.
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Figura 10 - Relagdo entre a concentracdo de nitrogénio e a profundidade a partir da superficie da
camada de fase-S. Fonte: (SUN, LI e BELL, 1999a).
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Figura 11 - Relacdo entre a concentracdo de carbono e a profundidade a partir da superficie da
camada de fase-S. Fonte: (SUN, LI e BELL, 1999Db).

As figuras 10 e 11 também evidenciam dois importantissimos parametros do
tratamento termoquimico que possuem grande impacto sobre a espessura final da

camada de fase-S: temperatura e tempo de tratamento.

Na figura 12 os perfis de dureza do aco inoxidavel AISI 316 com camadas de fase-S
formadas a partir de diferentes tratamentos termoquimicos. E importante observar
gue a fase-Sy apresenta maior dureza, porém conta com uma queda brusca em seu
perfil, enquanto que a fase-Sc possui dureza menor e um decaimento mais suave. A
maior difusividade do carbono pode explicar este comportamento. A fase-S formada
com os dois intersticiais, como esperado, apresenta comportamento intermediario
(CHRISTIANSEN e SOMERS, 2005).
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Figura 12 - Perfis de dureza do ac¢o inoxidavel AlSI 316 com camadas de fase-S formadas a partir de
diferentes tratamentos termoquimicos a plasma. Fonte: (CHRISTIANSEN e SOMERS, 2005).
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Uma das propriedades marcantes da fase-S € a dureza. Valores da ordem de 1300
— 1500 HV para fase-Sn e entre 700 — 1000 HV para fase-Sc ja foram encontrados
(DONG, 2010).

A fase-S é termodinamicamente metaestavel, decompondo-se em fases estaveis
guando exposta a temperaturas acima de certo valor. O tempo para decomposi¢cao
diminui com o aumento da temperatura, além de depender do teor de elementos
intersticiais e substitucionais (DONG, 2010). A figura 13 apresenta o diagrama TTT
da formacédo de fase-S em um aco inoxidavel AlSI 316.
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Figura 13 - Diagrama TTT de um aco inoxidavel AISI 316 com camada de fase-S (CP450C =
cementacdo a plasma a temperatura de 450 °C; NP400C = nitretag&o a plasma a temperatura de 400
°C; tempo de tratamento de 20 horas nos dois casos). Fonte: (LI, THAIWATTHANA E DONG, apud
DONG, 2010).

A figura 13 mostra que a fase-S supersaturada em carbono é mais estavel do que a
supersaturada em nitrogénio. E importante destacar que se a temperatura de
trabalho e exposicdo do material for de tal forma que ndo se cruze a faixa de

temperatura limite, a fase-S pode ficar estavel por anos (DONG, 2010).

Segundo Dong (2010), as pesquisas sobre a natureza da fase-S continuam

avancando. Existem diversos pontos de divergéncia entre os especialistas no
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assunto, no entanto, algumas caracteristicas sobre a fase-S sdo muito bem aceitas

pela maior parte da comunidade cientifica. S&o elas:

e Metaestavel,

e Livre de precipitados;

e Supersaturada de elementos intersticiais;

e Dureza extremamente alta;

e Formada em baixa temperatura de tratamento termoquimico, de forma a
evitar precipitacdo de nitretos/carbonetos/carbonitretos, pela introdugcéo de
intersticiais (carbono, nitrogénio ou os dois) em um substrato CFC.

2.4.1 Formacgéo da fase-S em ligas Co-Cr

A formacao da fase-S nas ligas a base de cobalto foi explorada pela primeira vez por
Dong, Bell e Li, em 2002. Comparado com os estudos de fase-S em acos
inoxidaveis e nas ligas Ni-Cr, as pesquisas conduzidas em ligas Co-Cr estéo
atrasadas em quase duas décadas. Provavelmente, este atraso foi motivado pela
ideia de que a fase-S s0 poderia ser formada em ligas com estrutura totalmente CFC
e, como ja discutido, as ligas de cobalto apresentam estrutura CFC metaestavel a
temperatura ambiente devido a transformacdo CFC — HC do cobalto ser
extremamente lenta, esta particularidade justifica a estrutura cristalina mista, a
(CFC) e € (HC), de muitas ligas de cobalto (DONG, 2010).

Nos trabalhos conduzidos por Dong, Bell e Li (2002), foi demonstrado que a fase-S
pode ser formada em ligas Co-Cr alto carbono fundidas e baixo carbono forjadas a
baixas temperaturas, inferiores a 500 °C, pelo processo de cementacdo a plasma. A
estrutura da fase-S nessas ligas foi identificada como CFC com alta densidade de
discordancias e falhas de empilhamento. O méaximo teor de carbono na fase-S
(5,56% em peso) € bem superior a solubilidade maxima do carbono encontrada no
diagrama de fases da liga Co-30Cr (0,30%, em peso), levando a uma expansédo da
rede cristalina em torno de 5,1%. A dureza superficial aumentou de 400 HVo5 para
1000 HVo,05 (DONG, 2010).
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A formacdo da fase-S em ligas de cobalto com estruturas mistas a temperatura
ambiente (presenca de fases a e €) pode ser explicada, parcialmente, pelo fato do
carbono ser um forte estabilizador da estrutura CFC e, desta forma, converter parte
do cobalto € em a (DONG, 2010).

Até hoje, poucos estudos foram feitos sobre a formacédo de fase-S em ligas Co-Cr
utilizando o nitrogénio como elemento intersticial (LIU et al., 2013). Os poucos se
concentram nas ligas Co-Cr-Mo. Por ser uma liga pouco usual, ndo se tem registros

sobre a formacao da fase-S em ligas Co-Cr-Fe submetidas a nitretacé@o a plasma.

Liu (2013) realizou ensaios de DRX que mostraram a natureza estrutural mista de
uma liga Co-Cr-Mo, estes resultados sao observados na figura 14.
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Figura 14 - Difratograma de uma liga Co-Cr-Mo (ASTM F-1537). Fonte: (LIU, 2013).

A figura 14 mostra que a estrutura cristalina do material € dominada pela fase a, com
picos de menor intensidade de fase €. Isso revela que a transformagao CFC — HC
nao foi completa e que a estrutura CFC metaestavel esta retida a temperatura

ambiente, devido a cinética lenta da transformacéao (LIU, 2013).

O processo de fabricacdo influencia nas fracdes de a e € das ligas de cobalto. Wang,
Zhang e Shen (2010) estudaram duas ligas Co-Cr-Mo, uma obtida por fundicdo e
outra por forjamento. Andlises de difracdo de raios X revelaram que a liga fundida
apresenta maior concentracdo de fase com estrutura HC, enquanto que a liga

forjada apresenta maior percentual de fase CFC.
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Chen, Li e Dong (2010) obtiveram a fase-S em uma liga Co-Cr (Stellite 21) pelo
tratamento de cementagao a plasma com temperaturas a partir de 400 °C e tempo
de 15 horas. Utilizando temperaturas mais altas, a partir de 600 °C, e tempo de
tratamento de 9 horas, Wang, Huang e Zhang (2012) obtiveram a fase-S em uma

liga Co-Cr-Mo fundida submetida a nitretacdo a plasma. Porém, em todas as

temperaturas utilizadas no trabalho, surgiram nitretos nas camadas.

Liu (2013) e Liu et al. (2013) submeteram uma liga Co-Cr-Mo (ASTM F-1537) a
tratamentos de nitretacdo e carbonitretacdo a plasma com baixas temperaturas e
tempo de tratamento de 20 horas. A fase-S foi obtida em temperaturas a partir de
325 °C. A figura 15 traz os difratogramas de algumas das amostras nitretadas nesse

trabalho.
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Figura 15 - Difratogramas das amostras da liga ASTM F-1537 sem tratamento, nitretada a plasma a
325 °C (N325), a 350 °C (N350) e a 400 °C (N400). Em todos os tratamentos o tempo utilizado foi de
20 horas. Fonte: (LIU, 2013).

Na figura 15, percebe-se que os picos de difracdo da fase-S formados durante os
tratamentos termoquimicos apareceram deslocados para angulos menores em
relacéo aos picos da fase a (CFC) do substrato, caracteristica marcante da fase-S. E
importante observar que os picos de fase ¢, detectados na amostra sem tratamento,
nao apareceram nos difratogramas das amostras submetidas aos tratamentos

termoquimicos. No tratamento realizado a 400 °C ocorreu precipitacdo de CrN e
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CrO.. Por fim, a amplitude e a intensidade dos picos de fase-S aumentaram junto
com a temperatura de tratamento (LIU, 2013).

No trabalho de Liu (2013) todas as camadas de fase-S formadas apresentaram
acréscimo de dureza quando comparadas ao material sem tratamento. A
nanodureza do material como recebido era de 9 GPa e ap0s os tratamentos a 325,
350 e 400 °C, a nanodureza do material passou para 13, 16 e 19 GPa,
respectivamente. De forma geral, ocorreu acréscimo de dureza e espessura de
camada nas amostras tratadas com maiores temperaturas. As espessuras obtidas
para os tratamentos a 325, 350 e 400 °C foram de 0,8, 1,5 e 2,5 um,

respectivamente.

No trabalho de Liu et al. (2013) foram conduzidos ensaios de desgaste por
deslizamento do tipo reciprocating, utilizando cargas de 10 e 30 N. A resisténcia ao
desgaste de todas as amostras aumentou quando comparado com a amostra sem

tratamento. Esses resultados estédo contidos na figura 16.

ST = sem tratamento; PN = nitretagdo a plasma; PCN = carbonitretagdo a plasma
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Figura 16 — Desgaste, em &rea perdida, das amostras submetidas aos tratamentos e da amostra sem
tratamento. O nimero presente no codigo da amostra é referente & temperatura utlizada no
tratamento termoquimico. Fonte: (LIU et al., 2013).

A figura 16 indica que as amostras com dureza e espessura de camadas
relativamente baixas apresentaram uma menor melhoria na resisténcia ao desgaste,
especialmente sob cargas de 30 N. A camada mais fina, quando desgastada, age

como um terceiro corpo, acelerando o processo de desgaste (LIU et al., 2013).
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Analisando os sulcos de desgaste, os autores identificaram que nas amostras sem
tratamento os mecanismos de desgaste predominantes foram de adeséo e abraséo,
engquanto que nas amostras com camada de fase-S o0 mecanismo dominante foi o de
abrasdo. O desgaste abrasivo da liga Co-Cr reduziu pelo acréscimo da dureza
superficial devido a formagdo de uma camada extremamente dura de fase-S durante

os tratamentos termoquimicos.

Os nitretos que surgem nas camadas de fase-S obtidas em altas temperaturas séo
responsaveis pelo aumento da dureza, porém, alguns estudos mostram que eles sédo
pontos potenciais para o surgimento de microtrincas. Durante o deslizamento estas
microtrincas podem se propagar, fazendo com que os mecanismos de desgaste
frageis aparecam na camada de fase-S (WANG, HUANG e ZHANG, 2012).

O maior atrativo da fase-S é o aumento da resisténcia ao desgaste do material sem
comprometimento de sua resisténcia a corrosdo. O desgaste de superficies que
interagem em movimento relativo € uma das areas de estudo da ciéncia conhecida
como tribologia. A revisdo bibliografica destes temas sera abordada nas préximas

secoes.

2.5 TRIBOLOGIA

Tribologia é definida como a ciéncia e tecnologia de superficies que interagem em
movimento relativo e de temas e praticas relacionadas (JOST, 1990). Tribologia &
derivada da palavra grega tribos, que significa esfregar. O estudo desta ciéncia

concentra-se em trés grandes areas: atrito, desgaste e lubrificacéo.

Os fendmenos triboldgicos sédo sistémicos. Tanto o atrito quanto o desgaste ndo séo
propriedades intrinsecas do material, mas sim caracteristicas que dependem
fortemente do tribossistema que estdo atuando. Desta forma, fatores como
geometria de contato, tipo de movimento, pressdao de contato, velocidade,
temperatura, condicbes atmosféricas e ambientais, além de propriedades fisicas,
guimicas e mecanicas dos materiais, afetam o atrito, o desgaste e a lubrificacdo do

tribossistema.
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2.6 DESGASTE

Na norma DIN 50320, desgaste é definido como a perda progressiva de matéria de
uma superficie sélida, devido ao contato e ao movimento relativo com um
contracorpo sélido, liquido ou gasoso. Outra definicdo recorrente é que o desgaste
ocorre quando h& remocdo de material e/ou dano superficial da superficie
desgastada (ZUM GAHR, 1987).

A taxa de desgaste muda drasticamente sua ordem de grandeza, dependendo das
condicbes de operacdo e da selecdo de materiais. Isso significa que fatores de
projeto e uma correta escolha dos materiais sdo as chaves para o controle do
desgaste (BHUSHAN, 2001).

Um dos tipos de desgaste mais comuns € o desgaste abrasivo. Presente em
praticamente todas as aplicacdes de engenharia, a proxima secao traz uma revisao

acerca deste tema.

2.7 DESGASTE ABRASIVO

O desgaste abrasivo é definido como a remocédo de material da superficie devido a
particulas duras ou por asperezas duras do contracorpo, que sao pressionadas

contra o corpo durante o deslizamento (MISRA e FINNIE, 1982).

As particulas responsaveis pela abrasédo podem ser intrinsecas da propria aplicacao,
como em dutos que transportam agua e areia durante operagfes de mineracdo. Em
outras situacdes, as particulas podem ser contaminantes de dificil controle, como
particulas de poeira encontradas em 6leo lubrificante. Particulas duras também
podem ser geradas localmente pela oxidacdo ou desgaste de componentes do
tribossistema, como ocorre durante o desgaste por deslizamento de acos, em que
debris de Fe>O3 sdo produzidos e podem, futuramente, causar danos por abrasdo
(HUTCHINGS, 1992).
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2.7.1 Mecanismos de desgaste abrasivo

O desgaste abrasivo pode ser classificado em abrasdo a dois corpos, que ocorre
guando uma aspereza dura de uma superficie, ou um abrasivo que aderiu e fixou-se
nessa superficie, risca a outra durante o deslizamento, parecido com uma
ferramenta de corte; e trés corpos, quando as particulas duras estdo livres para
rolarem e deslizarem sobre a superficie durante o deslizamento (STACHOWIAK e
BATCHELOR, 2000). A figura 17 ilustra estas duas situagoes.

b)

NN —
N

Figura 17 - Abrasdo a a) dois corpos e b) trés corpos. Fonte: (ZUM GAHR, 1987).

Segundo Sasada, Oike e Emori (1984), o desgaste pode ser até 10 vezes menor na
abraséo a trés corpos do que na abrasédo a dois corpos, pois o ultimo compete com
outros mecanismos como a adesao. Zum Gahr (1987) aponta o angulo de ataque
das particulas abrasivas como determinante para explicar a diferenca entre as taxas
de desgaste da abrasdo a trés corpos e dois corpos. Na primeira, somente uma
pequena porcao de particulas abrasivas causam desgaste, devido a variacdo do
angulo de ataque das particulas. Livres para rolar ou deslizar, estas particulas

causam menores danos.

Com um olhar mais criterioso para as interacdes fisicas entre as particulas abrasivas
e a superficie do material, é possivel destacar quatro micromecanismos de
desgaste, como mostra a figura 18. Vale destacar que estes mecanismos nunca
agem de forma isolada, mas sempre em conjunto, no entanto, havera predominancia
de um ou de outro (SEDRIKS e MULHEARN, 1963; ZUM GAHR, 1987).
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a) Microssulcamento: ndo ha remocdo de material, apenas deformacéo plastica. O

volume do sulco formado pela particula abrasiva é apenas deslocado para as
adjacéncias.

b) Microcorte: o volume de material removido é equivalente ao volume do sulco

formado pela particula abrasiva.

c) Microfadiga: durante o microssulcamento, a perda de material pode ocorrer devido
a acao simultanea ou sucessiva de varias particulas abrasivas, o material € escoado

repetidamente pela acao das particulas até que ocorra a fadiga do material.

d) Microtrincamento: pode ocorrer quando altas tensdes sao impostas pelas
particulas abrasivas, principalmente em superficies de materiais frageis. Neste caso,
grande quantidade de material € removida da superficie devido a formagéo e a

propagacéo de trincas.

c) Microfadiga d) Microtrincamento

Figura 18 - Interacdes fisicas entre a particula abrasiva e a superficie do material: a)
Microssulcamento; b) Microcorte; ¢) Microfadiga; d) Microtrincamento. Fonte: (ZUM GAHR, 1987).

Microssulcamento e microcorte sdo 0s micromecanismos dominantes na maioria dos
materiais ducteis. A proporcdo de cada um ir4 depender do angulo de ataque das
particulas abrasivas (SEDRIKS e MULHEARN, 1963).
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2.7.2 Fatores que influenciam o desgaste abrasivo

Do ponto de vista da particula abrasiva, podem ser destacadas como caracteristicas

gue influenciam a abrasdao: i) dureza, ii) formato e iii) tamanho da particula.

i) Dureza da particula

A dureza da particula abrasiva influencia a taxa de desgaste. Particulas com dureza
inferior a superficie causam bem menos desgaste que aquelas mais duras que a
superficie (RICHARDSON, 1968).

Na figura 19, a influéncia da razdo entre a dureza da particula abrasiva (Ha) e a

dureza da superficie (Hsup) Sobre a taxa de desgaste do material.

Material heterogéneo

Material homogéneo

Taxa de desgaste

05 10 12 15
HaIHsup

Figura 19 — Taxa de desgaste em fun¢éo da razdo entre dureza do abrasivo e dureza superficial.
Fonte: (ZUM GAHR, 1987).

Na figura 19, observa-se que a taxa de desgaste aumenta abruptamente quando a
razao entre as durezas se aproxima de 1. Segundo Richardson (1968), utilizando
conceitos da mecéanica do contato, valores Ha/Hsyp > 1,2 sé@o suficientes para que
ocorra deformagédo plastica na superficie. Sendo assim, quando Ha/Hsup > 1,2 € dito

gue a abraséo é severa, caso Ha/Hsup < 1,2 a abraséo € moderada.
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i) Formato da particula

O formato da particula abrasiva é outro fator que tem grande influéncia na taxa de
desgaste do material. Particulas angulosas sdo mais severas do que as arredondas.
A figura 20 mostra particulas de silica nos dois formatos citados, diferencas como as
apresentadas nesta figura chegam a alterar a taxa de desgaste na ordem de dez
vezes ou mais (HUTCHINGS, 1992).

Figura 20 - Particulas de silica a) arredondadas e b) angulosas. Fonte: (HUTCHINGS, 1992).

No entanto, medir a angulosidade das particulas abrasivas que agem em
determinado tribossistema é extremamente complicado. Um dos métodos mais
simples de se obter este valor é o fator de esfericidade (F). O método consiste na
medida do perimetro e da area projetada de uma particula abrasiva, usualmente
gerada por um microscopio otico. A razdo entre a area da projecéo (Apro) € a area do
circulo de mesmo perimetro da particula abrasiva (Acp) sera o fator de esfericidade,
conforme a equacéo abaixo (HUTCHINGS, 1992):

AT Aproj (1)

F =
AZ,

Desta forma, quanto mais proximo de F=1, mais arredondada é a particula (a
imagem bidimensional projetada é mais préxima de um circulo); quanto menor o

valor de F, mais angulosa.

Existem ainda outros dois parametros numéricos utilizados para descrever o formato
da particula, o SP (Spike parameter linear fit) e o SPQ (Spike parameter quadratic fit)
(STACHOWIAK e BATCHELOR, 2000).
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iii) Tamanho da particula

De forma geral, particulas de diferentes tamanhos s@o responsaveis por diferentes
taxas de desgaste, figura 21.
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Figura 21 - Taxa de desgaste do cobre nas condicbes de abrasdo a dois corpos, trés corpos e
erosdo, em funcéo de diferentes tamanhos de particulas abrasivas de SiC. Fonte: (MISRA e FINNIE,
1981).

Na figura 21 observa-se que a taxa de desgaste das particulas inferiores a 100 pum
cai drasticamente. Segundo Misra e Finnie (1981), a explicacdo para este resultado
estd no size effect. Particulas menores solicitam um volume menor da superficie
desgastada. Em porcdes menores de volume a dificuldade em criar e movimentar
discordancias é maior, fazendo com que o limite de escoamento local do material
aumente. Esse aumento faz com que a deformacéo plastica localizada diminua e,
consequentemente, ocorra reducéo na taxa de desgaste. A medida que as particulas
aumentam de tamanho, o efeito do size effect é reduzido e a taxa de desgaste tende

a crescer.

O comportamento da figura 21 € tipico de materiais ddcteis, em que a remocao de
material esta intimamente ligada a deformacdo plastica. Em materiais frageis o
desgaste pode envolver fratura, fazendo com que a influéncia do tamanho da

particula abrasiva no desgaste do material cresca ainda mais (HUTCHINGS, 1992).
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As caracteristicas do material também influenciam bastante o desgaste abrasivo. A

seguir uma discusséao sobre a i) dureza e a ii) microestrutura do material.
i) Dureza do material

De forma geral, a resisténcia ao desgaste acompanha o aumento da dureza do
material. A superficie do material € naturalmente encruada durante a abraséo,
devido ao impacto com as particulas abrasivas. Desta forma, a dureza da superficie
desgastada sera, geralmente, maior do que a dureza global do material (MOORE e

DOUTHWAITE, 1976).

Alguns materiais, como por exemplo, o ferro fundido branco e os cerdmicos de
elevada dureza, apresentam decréscimo da resisténcia ao desgaste com o aumento
da dureza global. Em algumas condicbes de contato severas, materiais frageis
podem sofrer desgaste por mecanismos de fratura fragil. Nestas condi¢cdes, a
maxima resisténcia ao desgaste do material € alcancada com valores intermediarios
de dureza e tenacidade a fratura (HUTCHINGS, 1992).

i) Microestrutura

Na figura 19, é possivel identificar outro fator que desempenha papel fundamental
no desgaste abrasivo: a microestrutura do material. Materiais heterogéneos, por
vezes, apresentam segundas fases duras ou carbonetos. No caso dos acos,
carbonetos duros conferem maior resisténcia ao desgaste, fazendo com que a
abrasdo se torne severa apenas quando a dureza da particula abrasiva ultrapassar a
dureza do material e dos carbonetos, a razdo Ha/Hsuyp necessaria para que ocorra

desgaste severo passa a ser mais alta (ZUM GAHR, 1987).

No entanto, nem sempre uma maior fracdo de segundas fases duras resulta no
aumento da resisténcia ao desgaste. A matriz do material deve possuir adequada
tenacidade, caso contrario, se ela for fragil, as particulas abrasivas passarao a agir
como concentradores de tensdo, fazendo com que trincas iniciem na superficie e se
propaguem com facilidade para o interior do material. Nesta situacdo, um alto teor
de segundas fases iria acelerar o desgaste. Este comportamento é visto, por
exemplo, nos acos ferramenta martensiticos, em que a resisténcia a abraséo cai
com o aumento do teor de carbonetos (HUTCHINGS, 1992).
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2.7.3 Equacéo de Rabinowicz

Rabinowicz prop6s uma expressao para o volume de material removido durante o

desgaste abrasivo.

A figura 22.a apresenta uma particula abrasiva, tratada como um cone circular de
semiangulo 6 e com carga normal w, sendo arrastada ao longo da superficie de um
material ddctil, formando um sulco. A superficie deforma-se plasticamente sob uma
pressao de contato P.

W
a)

I 1 /

s
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 AOE—
Superficie
’ desgastada

,
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Figura 22 - Geometria de contato entre uma particula abrasiva (idealizada cbnica) sendo arrastada
sobre uma superficie: a) vista frontal e b) vista superior. Fonte: Adaptado de (RABINOWICZ, DUNN e
RUSSELL, 1961).

Como o cone (particula) estda se movendo, o contato com a superficie ocorrera
apenas em sua porcéao frontal (figura 22.b). Desta forma, a carga normal pode ser
definida como:

wa? 1 2)

= _— = 2 2
w=P > 2P7Tx tan-0

O volume de material removido do sulco € dado, aproximadamente, por:
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v=Lax=Lx*tg(0) (3)

Onde L é a distancia deslizada pela particula, a é a por¢cdo da particula que
efetivamente estd em contato com a superficie e x é a profundidade da indentacéo.

Se apenas uma fragao n de material deslocado do sulco for removido da superficie
como debris, entdo o volume de material removido por distancia deslizada, g, sera

dado por:

q = nx*tg(e) (4)

Reajustando os termos da equagéao 2:

2 _ oW (5)
= nPtg?(0)
Substituindo (5) em (4):
_ 2nw (6)
4 nPtg(0)

Somando a contribuicdo de todas as particulas durante o desgaste abrasivo e
assumindo que a presséo P, necessaria para deformar plasticamente a superficie, é
aproximadamente a dureza do material (P = H), entdo, o volume total removido por
distancia deslizada, Q, sera dado por (HUTCHINGS, 1992):

_KW (7)

C="x

Onde W é a carga normal total aplicada e K €& o coeficiente de desgaste
adimensional, que depende da fragdo n de material deslocado do sulco e que é

efetivamente removido, além da geometria das particulas abrasivas.

A equacdo 7 é conhecida como equacdo de Rabinowicz. Vale destacar que esta
equacao é exatamente a mesma equacao proposta por Archard para o desgaste por
deslizamento, mesmo sendo obtida de consideracfes iniciais completamente
diferentes (HUTCHINGS, 1992).
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A equacao de Rabinowicz apresenta algumas limitagbes. Como discutido nas
secBes anteriores, dureza, angulosidade e tamanho da particula sdo fatores de
grande influéncia no desgaste abrasivo, além destes, a microestrutura do material
também tem grande impacto sobre o resultado final do desgaste. E ainda, ao
contrario do que sugere a equacdo, nem sempre 0 aumento da dureza do material
esta associado com 0 aumento da resisténcia ao desgaste, exemplos ja apontados

ao longo da revisao bibliografica confirmam esta assertiva.

2.8 ENSAIO DE MICROABRASAO

O ensaio de microabrasao é utilizado para estudar o desgaste abrasivo em escala
micromeétrica, sendo uma alternativa rapida, barata e versatil de estudar a abraséo
localizada em pequenas amostras (GEE et al., 2003). Através desta técnica, é
possivel avaliar a resisténcia ao desgaste do material para um dado tribossistema,
além de verificar os micromecanismos de desgaste atuantes, tanto de materiais

duros quanto macios.

Existem duas configuracbes do ensaio de microabrasdo com muita aceitacdo na

comunidade triboldgica: “esfera livre” e “esfera fixa” (GANT e GEE, 2011).

Na configuracado de esfera livre, figura 23, a esfera € movimentada indiretamente
pela forca de atrito existente no contato dela com um eixo motor. Nesta
configuragdo, a carga normal é basicamente o peso da esfera, podendo ser alterada
mediante inclinacdo da amostra, porém, dependendo dessa inclinagdo, a cratera de
desgaste resultante do ensaio pode ndo possuir geometria esférica. Em termos
praticos, a configuracdo de esfera livre possui uma limitacdo maxima de carga
normal de aproximadamente 0,4 N (GANT e GEE, 2011).
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Gotejamento de Abrasivo —1 4

, Esfera Li
Corpo de Prova - / srera Livre

Célula de Carga
Eixo Motor

Suporte Inclinado ——
Figura 23 - Ensaio de microabrasdo na configuracdo esfera livre. Fonte: (LOZZER, 2008).

Na configuracdo esfera fixa, a esfera € movimentada diretamente, pela fixacdo entre
eixos coaxiais. A forca normal é aplicada através de uma alavanca onde é
posicionado 0 peso morto que age sobre a esfera (TREZONA, ALLSOPP e
HUTCHINGS, 1999). Esta configuracdo de ensaio também permite a utilizacdo de
carga normal que excede o peso da esfera (GANT e GEE, 2011). A figura 24 ilustra
este tipo de ensaio de microabrasao.

Alavanca

Pivé

Pivo

Alimentacdo da lama
abrasiva

Peso morto

f Esfera
Amostra

Figura 24 - Ensaio de microabrasdo na configuragdo esfera fixa. Fonte: (GANT e GEE, 2011).

Trezona, Allsopp e Hutchings (1999) utilizaram o microabrasémetro na configuragédo
de esfera fixa para avaliar a influéncia da concentracdo de abrasivo, da carga normal
e do tipo de abrasivo no mecanismo de desgaste atuante. Foi utilizada uma esfera
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de aco martensitico com 25,4 mm de didmetro e dureza de 990 + 40 HV, todas as
amostras utilizadas eram de acos ferramenta, temperadas e revenidas, com uma
dureza de 775 £ 10 HV. Os abrasivos utilizados foram SiC, Al,Oz e diamante, com
tamanho médio de 4,25, 4,97 e 3,05, respectivamente. Foram utilizadas
concentracdes de abrasivos entre 0,0001 e 1,0 g de abrasivo por cm® de agua
destilada. A velocidade de rotagcéo da esfera foi de 0,05 m/s e a distancia deslizada
variou entre 15 e 75 m. A carga normal dos ensaios variou entre 0,1 e 5,0 N.

O micromecanismo de abrasdo a dois corpos ou riscamento (grooving wear) foi
dominante nos ensaios com altas cargas e/ou baixas concentracdes de abrasivo.
Este mecanismo ocorre quando uma significativa porcdo 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, ALLSOPP e
HUTCHINGS, 1999), figura 25. Além disso, a largura do sulco foi comparada com o
tamanho médio do abrasivo utilizado no ensaio. Assim, foi possivel demonstrar que
0 desgaste foi gerado pela particula abrasiva aderida a esfera e ndo por uma

protuberancia dura do contracorpo.

Figura 25 - Imagem de MEV da superficie desgastada de um aco ferramenta temperado e revenido.
Micromecanismo de abrasdo a dois corpos ou riscamento (grooving wear), tipico de ensaio com alta
carga normal e/ou baixa concentracdo de abrasivo. Abrasivo: diamante. Fonte: (TREZONA,
ALLSOPP e HUTCHINGS, 1999).

Nos ensaios com baixa carga normal e/ou alta concentracdo de abrasivo, o
micromecanismo que prevaleceu foi o de abraséo a trés corpos ou rolamento (rolling
abrasion). As particulas ndo aderem a esfera, elas rolam livremente entres as duas

superficies, produzindo multiplas indentacdes em diversas dire¢cdes da superficie da
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amostra (TREZONA, ALLSOPP e HUTCHINGS, 1999). A figura 26 ilustra este
mecanismo.

Figura 26 - Imagem de MEV da superficie desgastada de um aco ferramenta temperado e revenido.
Micromecanismo de abraséo a trés corpos ou rolamento (rolling abrasion), tipico de ensaio com baixa
carga normal e alta concentracdo de abrasivo. Abrasivo: SiC. Fonte: (TREZONA, ALLSOPP e
HUTCHINGS, 1999).

Carga normal e/ou concentracao intermediaria de abrasivo levam a um mecanismo
de caracteristicas mistas (TREZONA, ALLSOPP e HUTCHINGS, 1999).

Na figura 27, outro importante resultado obtido por Trezona, Allsopp e Hutchings
(1999): os mapas dos micromecanismos de desgaste em funcédo das cargas e das
concentracfes para cada abrasivo estudado. Estes mapas marcam as fronteiras

onde ocorrem as transicdes entre 0 micromecanismo de dois corpos para trés

corpos.
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Figura 27 - Mapas dos micromecanismos de desgaste de um aco ferramenta temperado e revenido.
a) SiC, b) Al20s. Fonte: (TREZONA, ALLSOPP e HUTCHINGS, 1999).
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Allsopp, Trezona e Hutchings (1998) estudaram a influéncia da condicéo superficial
do contracorpo esférico no ensaio de microabrasédo. Se a esfera for nova e polida as
particulas abrasivas dificilmente irdo aderir & superficie e desta forma ndo seréo
conduzidas até o contato. Este fendbmeno é conhecido como ridges, sendo
caracterizado por apresentar bandas ou regiées com pouco ou nenhum desgaste,
paralelas ao deslizamento e localizadas no interior da calota de desgaste. Shipway e
Hodge (1999) afirmam que carga normal e a concentracdo da lama abrasiva

também possuem relevante influéncia sobre formag&o dos ridges.

2.9 ENSAIO DE ESCLEROMETRIA RETILINEA (SCRATCH TEST)

Ao contrario do ensaio de microabrasdo, em que varias particulas entram em
contato com a superficie da amostra, a esclerometria retilinea consiste em um
evento monoabrasivo em que a amostra é penetrada e riscada pela acdo de um

indentador duro.

De acordo com o aparato experimental utilizado e a velocidade de passe do
indentador, os ensaios de esclerometria podem ser classificados em (JACOBSSON
et al., 1996):

e Tipo 1: baixa velocidade, o indentador produz o risco em uma determinada
direcdo com passe unico (figura 28.a), movimento de reciprocating (figura
28.b) ou mdltiplos passes (figura 28.c);

e Tipo 2: baixa velocidade, o ensaio de esclerometria é realizado dentro de um
MEV, ensaio in situ, com o objetivo de detalhar os mecanismos de desgaste
envolvidos;

e Tipo 3: alta velocidade, o indentador é montado sobre um péndulo ou
émbolo (figuras 28.d e 28.e), normalmente utilizado em ensaios de passe

Unico.
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Figura 28 - Diferentes configuragGes do ensaio de esclerometria. a) linear (passe Unico), b) linear
(reciprocating), ¢) multiplos passes, d) Charpy modificado, e€) Embolo. Fonte: (JACOBSSON et al.,
1996).

No decorrer dos ensaios de esclerometria é desejavel que o indentador mantenha
sua forma inicial. O indentador deve ser resistente e substancialmente mais duro
gue a amostra. Os indentadores de diamante Rockwell e Vickers apresentam estas
caracteristicas, e devido a facil obtencdo, sdo os mais utilizados nos ensaios de
esclerometria (JACOBSSON et al., 1996).

Os obijetivos gerais do ensaio de esclerometria sdo (JACOBSSON et al., 1996):

e Entender os mecanismos de deformacéo e remocao de material;
e Classificar os materiais quanto a resisténcia a abrasao;
e Medir a dureza ao risco;

e Verificar a adesado de um revestimento ao substrato.

Neste trabalho, o Unico resultado investigado através dos ensaios de esclerometria

retilinea foi a dureza ao risco.
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3 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

3.1 MATERIAL

As amostras de uma superliga de cobalto fundida, denominada nos trabalhos de
Marques (2017) e Falqueto et al. (2017) como superliga Co-30Cr-19Fe, foram
recebidas apos passarem por processo de retifica, que promoveu maior paralelismo

entre as superficies.

As amostras foram seccionadas com uma cortadeira metalografica STRUERS
modelo Labotom-3 do Laboratério de Tribologia, Corroséo e Materiais
(TRICORRMAT) da Universidade Federal do Espirito Santo (UFES), originando os
corpos de prova com medidas de aproximadamente 30 x 25 x 9 mm. Os corpos de
prova foram entdo lixados com lixas de papel, sequéncia #180, #220, #320, #500,

#800 e #1200, e polidos com alumina 0,3 pm.

A composicao quimica do material foi obtida por Marques (2017) e esta disposta na
tabela 4. A analise quimica do carbono foi realizada pelo analisador de enxofre e
carbono da marca Leco modelo CS 2000. Os demais elementos foram analisados
por espectrometria a plasma, espectrometro de plasma Varian modelo ICP/OES
VISTA MPX, e espectrometria de absorcdo, espectrometro de absorcdo atbmica
Agilent modelo 240FS.

Tabela 4 - Composi¢éo guimica da liga Co-30Cr-19Fe.

Co Cr Fe C W Mo Si

Co-30Cr-19Fe 47,7 29,8 19,1 0,2 0,2 0,3 1,0
Fonte: (MARQUES, 2017).

A caracterizacdo microestrutural do material foi realizada através de microscopia
Otica em um microscopio Nikon modelo Eclipse MA 200 do TRICORRMAT/UFES.
Para revelar a microestrutura, a amostra foi imersa durante 20 segundos em uma
solucéo de 100 ml de HCl e 5 ml de H20O.. A referéncia para este ataque quimico foi
obtida de Klarstrom, Crook e Wu (2004).
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Os ensaios de dureza foram realizados no durdmetro Volpert do
TRICORRMAT/UFES, com indentador Vickers, com carga de 10 kgf e tempo de
aplicacdo de carga de 15 segundos. O resultado foi obtido com a média de 10

medicdes.

Os ensaios de microdureza foram conduzidos no microdurébmetro Panambra modelo
HXD-1000TM do TRICORRMAT/UFES, com indentador Vickers. Foram utilizadas
cargas de 10, 25, 50, 100, 200, 300, 500 e 1000 gf. Para cada carga utilizada foi
obtido o valor médio de 10 medic¢des, o tempo de aplicacdo de carga foi de 10

segundos.

As difragGes de raios X foram realizadas em equipamento da marca Bruker, modelo
D8 Advance, pertencente ao Laboratério de Reducao do Instituto Federal do Espirito
Santo (IFES/Vitdria). Nos ensaios foi utilizada radiacdo de Cu, ka (A = 0,154 nm, 40
kV e 40 mA). Os difratogramas foram obtidos com faixa de varredura 20 entre 30 a

90°, passo de 0,02° por segundo, janela de 0,681 mm e rotacao de 5 rpm.

3.2 SOLUBILIZACAO

O tratamento térmico de solubilizacéo teve como objetivo homogeneizar as amostras
e reduzir as macro e microssegregacoes. Varano et al. (2003) também apontam este
tratamento como alternativa para remover parte dos problemas inerentes ao

processo de fundicdo, como vazios internos, porosidade e heterogeneidade quimica.

A solubilizacéo foi realizada em um forno FORTELAB modelo Forno Tubular 1200
°C Horizontal 1 Zona (FT 1200/H-1z), do Laboratério de Reducédo IFES/Vitoria. O
tratamento se deu a temperatura de 1200 °C e tempo de tratamento de 8 horas, em
atmosfera controlada com argoénio. O resfriamento foi feito imediatamente apds o

tratamento, em agua.
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3.3 NITRETACAO A PLASMA

As amostras solubilizadas foram nitretadas a plasma em um reator SDS modelo
Thor NP 5000, pertencente ao Laboratério de Engenharia de Superficies do
IFES/Vitoria.

O reator consiste de uma camara cilindrica fabricada em aco inoxidavel 304L, com
700 mm de altura e 500 mm de diametro. A parede interna do reator atua como
anodo, enquanto o porta-amostra (disco de 220 mm de diametro e 5 mm de
espessura) desempenha o papel de catodo. O equipamento ainda € 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 nitretagcado teve como base os trabalhos de
Liu (2013) e Liu et al. (2013). Foram realizados tratamentos nas temperaturas de
325, 350 e 400 °C. Foram utilizadas baixas temperaturas para inibir a formacéo de
nitretos de cromo, que notadamente diminuem a resisténcia a corrosdo do material.
Em todas as condi¢des o tempo de tratamento foi de 20 horas. Durante a nitretacao,

a pressao de trabalho permaneceu em 2,5 Torr.

Apés cada tratamento, as amostras eram resfriadas dentro do préprio reator, sendo
retiradas no momento em que atingiam temperaturas proximas a ambiente. O fluxo
total de gas utilizado nos experimentos foi de 300 cm3/min, sendo composto por 25%
de N2 (75 cm3/min) e 75% de Hz (225 cm3/min).

A tabela 5 traz o resumo com as condi¢des utilizadas em cada tratamento e seus

respectivos codigos.

Tabela 5 - Codigos das amostras e condi¢des dos tratamentos de nitretacdo a plasma.

Fluxo total de gas Composicéao do Temperatura Tempo

Cdédigo (cm3/min) gés (°C) (horas)
N325 300 25% N2 + 75% H2 325 20
N350 300 25% N2 + 75% H2 350 20

N400 300 25% N2 + 75% H2 400 20
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ApoOs a nitretagdo, amostras de cada condigdo foram seccionadas no sentido
transversal e em seguida embutidas a quente com baquelite. A preparagéo
metalogréfica foi idéntica a descrita na se¢do 3.1. O objetivo deste procedimento foi
observar, através de microscopia 6tica, as camadas de fase-S formadas apds os
tratamentos termoquimicos. As camadas foram reveladas utilizando filtro polarizador
e a técnica de contraste de interferéncia diferencial (DIC), ferramentas do
microscopio 6tico do TRICORRMAT/UFES.

Finalizada a etapa dos tratamentos, térmico e termoquimicos, as diferentes
condicdes da liga Co-30Cr-19Fe receberam cdédigos conforme a tabela 6. Esta
metodologia foi utilizada para facilitar a identificacdo de cada amostra e sua
respectiva condigao.

Tabela 6 - Codigos e condi¢cGes das amostras da liga Co-30Cr-19Fe.

Cédigo da amostra Condicdo da amostra
ST Liga Co-30Cr-19Fe como recebida, sem qualquer tratamento
SOL Liga Co-30Cr-19Fe solubilizada
N325 Liga Co-30Cr-19Fe solubilizada e nitretada a 325 °C por 20 horas
N350 Liga Co-30Cr-19Fe solubilizada e nitretada a 350 °C por 20 horas
N400 Liga Co-30Cr-19Fe solubilizada e nitretada a 400 °C por 20 horas

3.4 ENSAIOS DE MICROABRASAO

No ensaio de microabraséo, o desgaste € produzido pela rotacdo de uma esfera de
raio (R) contra uma amostra fixa. Na interface de contato existe uma lama contendo
pequenas particulas abrasivas. Uma calota de desgaste com geometria circular é
impressa na amostra, refletindo a geometria do contracorpo esférico, e o volume
desgastado pode entdo ser calculado pela medicdo do diametro desta cratera ou
pela sua profundidade. Para materiais homogéneos e nao revestidos, o volume
desgastado (V) pode ser calculado em funcdo da distancia total deslizada (L) e da
carga normal sobre o contato (W), conforme a equacdo 8 abaixo, proposta por
Rabinowicz (TREZONA, ALLSOPP e HUTCHINGS, 1999).

V=kLW (8)
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Onde k é o coeficiente de desgaste dimensional, cuja unidade é m3.(N.m)L.

A utilidade de k, como parametro para verificar a resposta do material ao desgaste
abrasivo, estéd limitada a situacdes em que o volume desgastado é diretamente
proporcional a distancia deslizada e a carga normal (TREZONA, ALLSOPP e
HUTCHINGS, 1999).

Para uma calota de desgaste de geometria esférica gerada em uma amostra
inicialmente plana, figura 29, o volume desgastado pode ser calculado a partir das
dimensdes da calota (diametro b ou profundidade h) com as seguintes equacdes
(TREZONA, ALLSOPP e HUTCHINGS, 1999):

nb* 9)
V'~ R
V =~ mh?R (10)

A equacado 9 é valida somente quando b << R. Ja a equacédo 10 aplica-se apenas

para h << R.

__\.\ S ;

| ™ h

Amostra

-———— g —————

Figura 29 - Formacéo da calota de desgaste na amostra durante o ensaio de microabrasdo. Fonte:
Adaptado de (RUTHERFORD e HUTCHINGS, 1996).

Admitindo que a calota de desgaste gerada na amostra ap0s 0 ensaio de
microabrasdao tem geometria esférica, semelhante a do contracorpo, foi possivel
definir o coeficiente de desgaste dimensional manipulando as equacdes 8 e 9,

obtendo assim, a seguinte equacao:

_ mb* (11)
"~ 32DLW
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Onde k é o coeficiente de desgaste dimensional cuja unidade é m3.(N.m)*, b é o
didmetro da calota de desgaste, D o didametro da esfera, L a distancia deslizada e W

a carga normal do ensaio.

Os ensaios de microabrasao foram realizados no microabrasémetro da marca PLINT
modelo TEG66, pertencente ao TRICORRMAT/UFES. Os ensaios foram conduzidos
conforme as recomendacdes do Measurement Good Practice Guide No 57 (Ball
Cratering or Micro-Abrasion Wear Testing of Coatings). O equipamento é do tipo

esfera fixa e esta detalhado na figura 30.a.

~ 1-Béquer contendo lama abrasiva e ima
~ 2 - Agitador magnético
3 - Bomba peristaltica
4 - Mangueira
5 - Esfera de aco AISI 52100
6 - Nivel
| 7 - Parafuso regulador
| 8 - Eixo motor
| 9 - Eixo movido
. 10 - Amostra durante o ensaio
' 11 - Microscopio otico
12 - Amostra apos o ensaio

Figura 30 - Microabrasdmetro PLINT TE66. a) Vista frontal, b) detalhe da fixacdo da esfera e do
contato amostra/esfera, c) detalhe da captura da imagem da calota apds o ensaio ser interrompido.
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A esfera de aco martensitico AISI 52100, com 25,4 mm de didmetro e dureza
aproximada de 800 HV, foi utilizada como contracorpo. Antes de cada ensaio a
esfera foi colocada dentro de um recipiente cilindrico de plastico contendo agua e
Areia Normal Brasileira NBR-7214 IPT n° 50, sendo agitada de forma a remover
gualquer marca de desgaste e oxidacdo oriundos de ensaios anteriores. Na
sequéncia, a esfera era lavada e colocada em banho ultrassonico durante 5 minutos,
imersa em acetona. Este procedimento, além de garantir a limpeza da superficie da
esfera, padroniza a rugosidade superficial antes dos ensaios. Precedendo os
ensaios, 0s corpos de prova também eram submetidos ao banho ultrassdnico em

acetona, durante 5 minutos.

Apés a etapa descrita acima, o corpo de prova era fixado no porta-amostra
localizado na extremidade de um braco com angulo de 90 graus, em seguida eram
adicionados lastros (massas) na outra extremidade do brago, até nivelar o
equipamento. A esfera era entdo posicionada entre dois eixos, figura 30.b, sendo
gue o da esquerda estava acoplado a um motor e o da direita tratava-se de um eixo
movido. A lama abrasiva utilizada no ensaio de microabrasdo passava a ser
bombeada por uma bomba peristaltica, gotejando sobre a interface de contato
esfera/amostra em fluxo preestabelecido. Para evitar a sedimentacdo da lama

abrasiva foi utilizado um agitador magnético.

O eixo motor do microabrasémetro era controlado pelo software Compend 2000, a
funcdo basica do programa era estabelecer a velocidade de rotacdo e o nimero de
revolucdes do eixo motor ao qual estava fixada a esfera. Definido estes parametros,
a carga normal e os lastros eram adicionados ao suporte de peso-morto do

equipamento e 0 ensaio estava apto a ser iniciado.

Apds o0 ensaio, a captura da imagem da calota de desgaste era feita por um
microscopio 6tico acoplado ao microabrasémetro, figura 30.c. O software que
realizou esta interface de aquisicdo de imagens foi o Infinity Capture. Para medir o

raio da calota de desgaste foi utilizado o software Infinity Analyse.
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3.4.1 Parametros do ensaio de microabrasao

Na tabela 7 os parametros utilizados nos ensaios de microabrasdo, baseados nos
trabalhos de Marques (2011) et al. e Marques (2017).

Tabela 7 - Pardmetros dos ensaios de microabrasao.

Contracorpo Esfera de aco martensitico AISI 52100, @ = 25,4 mm

Rotacéo do eixo motor 20 rpm

Distancia deslizada a cada 3,19; 6,38; 9,58; 12,77; 15,96; 19,15; 22,34; 25,53; 28,73; 31,92;
Interrupgao 35,11; 38,30; 41,49; 44,69; 47,88 m

Carga normal 0,3N

Abrasivos Silica (SiOz2), Alumina (Al203) e Carbeto de silicio (SiC)
Concentracdo do abrasivo 100 mg/cm? (suspenséo em agua destilada)

Fluxo do abrasivo 25 a 30 gotas por minuto

NiUmero de ensaios por condicdo 3

Os ensaios tiveram duracao total entre 20 minutos e 30 minutos (entre 400 a 600
revolucbes da esfera). A cada 2 minutos (40 revolugbes), 0s ensaios eram
interrompidos para medicdo do diametro da calota de desgaste. A partir desta
medicdo o coeficiente de desgaste dimensional era calculado através da equacao

11. O ensaio era finalizado quando se atingia a condicdo de regime permanente.

Os trabalhos de Marques et al. (2011) e Marques (2017) citam a carga normal de 0,3
N como um bom parametro para evitar o aparecimento de ridges nas calotas de

desgaste.

Os efeitos hidrodinamicos no contato esfera/amostra podem ser evitados pela
escolha de uma baixa velocidade de rotacdo (ADACHI e HUTCHINGS, 2003). Em
razao disso, a velocidade de rotacdo do contracorpo de 20 rpm é considerada um

bom parametro.
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3.4.2 Condicéo de regime permanente do ensaio de microabrasédo

A cada 2 minutos o ensaio era interrompido para aquisicdo de dados, diametro da
calota e respectivo célculo do coeficiente de desgaste, assim, uma curva similar a

figura 31 era produzida.
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Figura 31 - Curva tipica de um ensaio de microabrasédo. Coeficiente de desgaste dimensional (k) em
funcdo do tempo de um aco inoxidavel superduplex UNS S32750 solubilizado a 1120 °C durante 1
hora. Fonte: Adaptado de (MARQUES et al., 2011).

O periodo no qual o valor do coeficiente de desgaste varia € denominado de regime
transiente. O regime permanente de desgaste é atingido quando o coeficiente de
desgaste estabiliza (BLAU, 2015). Na curva da figura 31, os ultimos 4 pontos
apresentaram coeficientes de variacao inferiores a 7%, que foi o critério utilizado
para estabelecer o regime permanente do ensaio. Se o critério ndo tivesse sido
alcancado o ensaio teria que continuar até que a condi¢cdo dos ultimos 4 pontos
fosse atingida. O coeficiente de desgaste de cada condi¢do foi obtido calculando a
média dos 3 ultimos pontos de cada um dos 3 ensaios realizados, totalizando 9

pontos.
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3.4.3 Topografia das calotas de desgaste

O analisador de superficies confocal, marca Leica modelo DCM 3D do Laboratério
de Reducgdo do IFES/Vitoria, foi utilizado para obtencdo dos perfis topogréficos 2D

dos centros das calotas de desgaste.

A etapa de analise topografica serviu como indicativo de que a equacao 9 pode ser
utilizada, pois a premissa desta equacédo € que a calota de desgaste deve reproduzir
a forma geométrica do contracorpo esférico. Através do software do préprio
equipamento, o raio da calota de desgaste foi medido e comparado com o raio da

esfera utilizada como contracorpo no ensaio de microabraséo.

3.4.4 Abrasivos

Os abrasivos utilizados neste trabalho foram silica (SiO2), alumina (Al.O3) e carbeto
de silicio (SiC). Marques (2017) investigou o tamanho e a morfologia destes

abrasivos, como mostra a figura 32.

Figura 32 - Imagens obtidas pela técnica de elétrons retroespalhados mostrando a forma e o tamanho
dos abrasivos: a) SiOz; b) Al.Oz e ¢) SiC. Fonte: (MARQUES, 2017).

A analise qualitativa da figura 32 indica que as particulas de Al,O3 possuem o maior
tamanho médio dentre os abrasivos analisados, seguidas pelas particulas de SiC e
SiO,. Também pode ser observado que as particulas de SiO2 e Al,03 sdo menos
angulosas que as particulas de SiC, que apresentou formas mais alongadas e
arestas com angulos agudos formando pontas afiadas e cortantes (MARQUES,

2017). O fator de esfericidade médio encontrado pelo autor est4 de acordo com a
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analise qualitativa da figura 32, os valores encontrados para SiO2, Al,Oz e SiC
foram, respectivamente, 0,782, 0,785 e 0,768.

A figura 33 mostra a distribuicdo do tamanho da particula para todos os abrasivos
estudados. A analise quantitativa mostra que Al.Osz apresenta o maior tamanho
medio dentre os abrasivos, 9 um, SiO. e SiC possuem, respectivamente, 4 e 5 pm
de tamanho médio. Além disso, a distribuicdo de Al>Os € bimodal, indicando uma

consideravel quantidade de particulas com aproximadamente 11 um de tamanho
(MARQUES, 2017).
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Figura 33 - Distribuicdo do tamanho de particula dos abrasivos. Fonte: (MARQUES, 2017).

A tabela 8 apresenta um resumo das caracteristicas dos abrasivos utilizados nos
ensaios de microabrasao.

Tabela 8 - Caracteristicas dos abrasivos.

Faixa de Dureza (HV) Tamanho médio (um)
Abrasivo (HUTCHINGS, 1992)

Fator de esfericidade médio

(MARQUES, 2017) (MARQUES, 2017)
SiO2 750 - 1200 5,5 0,782

Al203 1800 - 2000 9,4 0,785

sic 2100 - 2600 6,5

0,768
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3.4.5 Célculo da espessura da camada nitretada

As espessuras das camadas de fase-S foram obtidas através do proprio ensaio de
microabrasdo, com a metodologia conhecida como Calotest. Na figura 34, o
desenho esquematico de uma tipica calota de desgaste gerada em um material com

recobrimento.

Substrato

a

y
_b

—

Figura 34 - Desenho esquematico de uma calota de desgaste em uma amostra revestida. Fonte:
(CALOTEST — TECHNICAL FEATURES, 2011).

A partir das dimensdes da cratera de desgaste (x e y) e do raio da esfera utilizada

como contracorpo (R) é possivel calcular a espessura do filme pela equacéo:

xX.y (12)

Através da equacdo 12 € possivel calcular a espessura de um revestimento com a
utilizacdo de um microscopio 6tico calibrado. Esta técnica € indicada para filmes com
espessuras entre 0,1 a 50 um (CALOTEST — TECHNICAL FEATURES, 2011).

Para os calculos das espessuras das camadas formadas apds a nitretacdo a plasma
foram selecionadas imagens com bom contraste entre as calotas interna e externa

geradas na amostra. Em seguida, a equacgao 12 foi aplicada.
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O microscopio otico do TRICORRMAT/UFES também foi utilizado para medir a
espessura das camadas (sec¢do transversal das amostras). Trés regides aleatorias
das amostras foram escolhidas, e entdo efetuadas 5 medi¢cées de espessura para
cada regido. A média destes valores resultou na espessura da camada nitretada.

3.4.6 Analise dos micromecanismos de desgaste

Apds os ensaios, 0 microscépio 6tico do TRICORRMAT/UFES foi utilizado para
verificar 0 micromecanismo de desgaste atuante em cada condicdo de ensaio de

microabrasao.

3.5 ENSAIOS DE ESCLEROMETRIA RETILINEA

Os ensaios de esclerometria retilinea foram feitos em um Universal Micro Tester
modelo APEX da CETR/Bruker, do Laboratério de Caracterizacdo de Superficies
dos Materiais (LCSM) da UFES. A figura 35 mostra os detalhes do funcionamento do

equipamento.

Z -CARRIAGE

Bloco de montagem 4"
i

Celula de carga

Suspensao
~

Porta indentador e

Indentador com
ponta de diamante

Porta amostra
Mesa (movimento em (

Xey)

Figura 35 - Desenho esquemético da unidade de esclerometria retilinea. Fonte: (CETR, 2009).
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A unidade responséavel pela movimentacgéo vertical (em z) é a Z-carriage, o bloco de
montagem esta fixado a esta unidade e comporta célula de carga, molas de
suspensao e o0 porta-indentador. As molas de suspenséo trabalham de forma a
minimizar a variacdo de distancia entre a célula de carga e a amostra, garantindo
gue a carga normal seja constante ao longo do ensaio. Antes de cada ensaio a
amostra era colocada em banho ultrassénico por 5 minutos, imersa em acetona. Na
mesa responsavel pelo movimento em x e y é fixado o porta-amostra que ir4
comportar a amostra. E importante destacar que, além de medir a for¢ca normal no

eixo z, a célula de carga também mensura a forga tangencial em x.

Na tabela 9 os parametros utilizados nos ensaios de esclerometria.

Tabela 9 - Parametros dos ensaios de esclerometria retilinea.

Velocidade de riscamento 0,1 mm/s

Cargas utilizadas 5,1; 10,5; 20; 50 N

N° de riscos por condicdo 3 riscos

Comprimento do risco 5mm

Indentador Rockwell C, raio da ponta de 200 um

A variacao na carga normal foi feita com o objetivo de verificar o comportamento das
diferentes condi¢cbes estudadas da liga Co-30Cr-19Fe sob diferentes pressdes de

contato. Todos os ensaios foram realizados segundo a norma ASTM G171.

Nos ensaios com as cargas de 5,1 e 10,5 N foi utilizada a célula de carga com faixa
de medicdo de 0,2 a 20 N e resolucdo de 1 mN, ja nos ensaios com carga de 20 e
50 N foi empregada a célula de carga com faixa de medicdo entre 2 e 200 N e
resolucdo de 10 mN. Em todos os ensaios a taxa de aquisicdo de dados foi de 50
Hz.

A dureza ao risco do material foi avaliada nas diferentes condicbes estudadas. A
norma ASTM G171 (2009) define dureza ao risco como uma quantidade, expressa
em unidade de forca por unidade de area, que caracteriza a resisténcia de uma

superficie sdélida a penetracdo de um indentador moével com velocidade e carga

normal constantes.
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A dureza ao risco € a razao entre a carga normal aplicada ao indentador pela area
projetada no contato. Assumindo que um indentador cénico com ponta esférica
produz um risco, e que a frente deste risco tem o raio de curvatura r da ponta do
indentador, a area de contato projetada ser4d um semicirculo cujo didmetro é a
largura do risco, como mostra a figura 36 (ASTM G171, 2009). Assim, a dureza ao

risco pode ser expressa da seguinte forma:

_ 8Fy (13)

He. =
57 nd?

Onde Hs é a dureza ao risco do material, cuja unidade é Pa; Fn a forca normal
exercida sobre o indentador, expressa em N; d a largura do risco, dado em metro.

%
Percurso do
indentador

Area projetada h\,G Id

Vista frontal Vista superior

Figura 36 - Contato durante o ensaio de esclerometria. E feita a premissa de que o contato do
indentador produz uma area projetada semicircular na amostra. Fonte: (ASTM G171, 2009).

A dureza ao risco é aplicavel, observando-se certas limitacbes, a materiais
metalicos, ceramicos, poliméricos e revestidos. O valor da dureza ao risco € afetado
por uma variedade de fatores, incluindo geometria e dimensdes do indentador, carga
normal aplicada, velocidade, limpeza e uniformidade da superficie da amostra.
Assim, é necessario utilizar as mesmas condicbes de ensaio para comparar
diferentes materiais (ASTM G171, 2009).

A medida da largura dos riscos foi feita com o microscopio estereoscépio Zeiss
modelo SteREO Discovery.V12 do LCSM/UFES, conforme a norma ASTM G171.

Apds a medicdo, o calculo da dureza ao risco foi efetuado através da equacgéo 13.
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 COMPOSICAO QUIMICA

A composicdo quimica da liga Co-30Cr-19Fe foi obtida por Marques (2017). Na
tabela 10, a comparacao entre esse resultado e as composi¢cOes das superligas de
cobalto comerciais Stellite 250 (STELLITE 250 — TECHNICAL DATA, 2015) e UMCo-
50 (DAVIS, 2000), também pertencentes ao sistema Co-Cr-Fe.

Tabela 10 - Composi¢6es das superligas Co-30Cr-19Fe, Alloy 250 e UMCo-50.

Composicdo nominal, % peso

Liga
Co Cr Fe C W Mo Si Mn

Co-30Cr-19Fe
(fundida) 47,7 29,8 19,1 0,2 0,2 0,3 1
Stellite 250
(fundida) bal 28 20 0,1 - - 1
UMCo-50
(forjada) bal 28 21 0,02 (max) - - 0,75 0,75

A composicao da liga Co-30Cr-19Fe é semelhante a das superligas comerciais
destacadas na tabela 10. A principal diferenca encontra-se no elevado teor de
carbono da liga Co-30Cr-19Fe, fator que pode resultar em aumento de dureza e

resisténcia ao desgaste deste material.

4.2 CARACTERIZACAO DA LIGA Co-30Cr-19Fe COMO RECEBIDA

4.2.1 Microestrutura

A microestrutura da liga Co-30Cr-19Fe no estado como recebido e sem qualquer

tratamento é mostrada na figura 37.
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Figura 37 — Microestrutura da liga Co-30Cr-19Fe como recebida.

Como observado na figura 37, trata-se de uma microestrutura predominantemente
homogénea, com graos grosseiros e contornos de grdos bem definidos. Em algumas
micrografias, foi verificado tamanho de grédo superior a 2 mm. Dendritas de
solidificacdo também sao visiveis. Os precipitados localizados ao longo da matriz e
nos contornos de graos, figura 38.a, apresentaram morfologia lamelar semelhante as
encontradas por Giacchi, Fornaro e Palacio (2012) e Ghazvinizadeh et al. (2011) em

estudos com superligas de cobalto fundidas.

O trabalho de Marques (2017) com a liga Co-30Cr-19Fe tratou a microestrutura do
material como sendo uma matriz de cobalto com atomos de cromo e ferro em
solucéo solida substitucional. Sobre os precipitados das regides interdendriticas, o
estudo apontou serem finas redes de carbonetos, possivelmente do tipo M23Cs, cOm
alternancia de lamelas finas ricas em cromo e de matriz metalica rica em cobalto.
Souza (2016), estudando o mesmo material, concluiu que os precipitados dos
contornos de grdos sdo ricos em cromo e molibdénio, e também identificou
precipitados globulares ricos em cromo ao longo da matriz do material, com

morfologia muito parecida com a encontrada no presente trabalho, figura 38.b.
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Precipitado lamelar

Precipitado
globular

Figura 38 - Detalhes do precipitado a) lamelar e b) globular.

Para sintetizar, a microestrutura da liga Co-30Cr-19Fe trata-se de uma matriz de
cobalto com cromo e ferro em solugéo solida substitucional. De acordo com Marques
(2017), os precipitados lamelares ao longo da matriz sdo constituidos,
provavelmente, de carbonetos do tipo M23Cs €m uma matriz rica em cobalto, ja os
precipitados lamelares nos contornos de gréos, segundo Souza (2016), apresentam
cromo e molibdénio como elementos principais. Por fim, Souza (2016) identificou
gue os precipitados globulares encontrados ao longo da microestrutura sejam ricos

em cromo.
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4.2.2 Difratograma de raios X

Na figura 39 o difratograma da liga Co-30Cr-19Fe como recebida.
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Figura 39 - Difratograma de raios X da liga Co-30Cr-19Fe como recebida.

Chen, Li e Dong (2010), Liu et al. (2013), Cabrol et al. (2015) e diversos outros
autores identificaram a estrutura cristalina de algumas superligas de cobalto como
sendo mistas. No difratograma da figura 39, percebe-se que esta caracteristica esta
presente na liga Co-30Cr-19Fe, pois foram detectados picos de cobalto a (CFC) e €
(HC).

4.2.3 Dureza

A dureza encontrada para liga Co-30Cr-19Fe como recebida foi de 243,9 + 9,2 HV1,o,
valor proximo a superliga de cobalto comercial Stellite 250 fundida, que de acordo

com o fabricante tem dureza de 250 HV.

Os ensaios de microdureza foram realizados com diferentes cargas, notou-se uma
consideravel diferenca nos valores encontrados nos ensaios com baixas cargas,

figura 40.
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Figura 40 - Microdureza da liga Co-30Cr-19Fe sob diferentes cargas aplicadas.

A medida que se aumenta a carga do ensaio, a dureza do material sofre sensivel
reducdo. Este resultado pode ser explicado através do fendbmeno conhecido como
efeito escala de indentacdo (ISE, do inglés indentation size effect). Segundo
Sangwal, Surowska e Blaziak (2002) existem dois grupos de causas que
potencializam o ISE. O primeiro grupo inclui erros experimentais, resultado de
medicdes de diagonais equivocadas e de problemas na aplicacdo da carga normal
do ensaio. O segundo grupo consiste em propriedades e caracteristicas do material
como o encruamento durante a indentacdo, limite de escoamento, recuperacéo
elastica da indentacdo apds a remocéao da carga, resposta do material a deformacéo
elastica e plastica, tamanho das discordancias geradas durante a indentacao, dentre
outros. Nos ensaios com cargas elevadas, a dureza tende a variar cada vez menos,
devido a menor influéncia do ISE, até o ponto em que passa a ser praticamente

constante.

As amostras da liga Co-30Cr-19Fe como recebida passaram por processo de
retifica, objetivando maior paralelismo entre as superficies. Por ser um processo que
deforma consideravelmente o material, a retifica causa um substancial

endurecimento nas regides préoximas a superficie retificada.

As etapas de preparacdo metalografica, lixamento e polimento, visam eliminar,
dentre outros, os efeitos do endurecimento nas amostras. A microdureza de topo da

superficie retificada foi de 420 + 24 HVo025, enquanto 321 + 25 HVo 25 foi medido
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para superficie polida. Esta diferenca motivou o estudo da influéncia da preparacao
metalogréfica sobre o comportamento mecéanico desta liga. Para tanto, foram
levantados perfis de dureza do material. A carga de 10 gf foi utilizada por facilitar os
ensaios de microdureza em regiées mais proximas a superficie, além da menor
penetracdo e consequente maior influéncia da camada endurecida. A figura 41.a
mostra o perfil da superficie retificada, ja a figura 41.b mostra o perfil da superficie
polida do material.
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Figura 41 - Perfis de dureza a partir a) da superficie retificada e b) da superficie polida. Carga de 10
of.

Na figura 41l.a percebe-se um acréscimo de dureza nas regifes proximas a
superficie retificada, demonstrando a influéncia do processo de retifica. O

endurecimento pode ter sido resultado do encruamento do material ou da
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transformagdo CFC — HC induzida por deformacéo. A baixa energia de falha de
empilhamento das superligas de cobalto e, consequentemente, a alta taxa de
encruamento contribui para os resultados apresentados acima. Na figura 41.b a
preparacdo metalografica praticamente elimina o efeito da regido endurecida e a

dureza passa a ser aproximadamente constante.

4.3 CARACTERIZACAO DA LIGA Co-30Cr-19Fe SOLUBILIZADA

4.3.1 Microestrutura

A microestrutura da liga Co-30Cr-19Fe ap0s a solubilizacdo é apresentada na figura
42.

Figura 42 - Microestrutura da liga Co-30Cr-19Fe solubilizada.

A figura 42 revela que grande quantidade dos precipitados identificados na
microestrutura do material antes do tratamento foram dissolvidos ou tiveram
significativa reducéo de tamanho apds a solubilizacdo. No entanto, a solubilizacdo
foi apenas parcial, pois boa quantidade dos precipitados continuou na matriz. A

microestrutura da liga Co-30Cr-19Fe ap0s a solubilizacdo tornou-se mais
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homogeneizada e com boa similaridade com a microestrutura da superliga comercial

Stellite 250, mostrada na figura 1.

Giacchi, Fornaro e Palacio (2012) realizaram o tratamento de solubilizagdo na
temperatura de 1225 °C durante 4 horas em uma liga Co-Cr-Mo fundida e
identificaram que os carbonetos M23Ce sofreram processo de esferoidizagdo durante
o tratamento, passando pela transformacdo M2:3Cs — MseC. Na figura 43 séo
mostrados carbonetos da liga Co-30Cr-19Fe com morfologia muito semelhante

aquela reportada pelos autores.

Precipitados esferoidizados

Figura 43 - Detalhe dos carbonetos.

4.3.2 Difratograma de raios X da liga Co-30Cr-19Fe solubilizada

Na figura 44 o difratograma de raios X da liga Co-30Cr-19Fe apoOs o tratamento

térmico de solubilizacao.
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Figura 44 - Difratograma de raios x da liga Co-30Cr-19Fe solubilizada.

O difratograma da figura 44 aponta que a estrutura mista da liga, cobalto a e ¢,
continuou presente apds o tratamento térmico. O resfriamento do material apos a

solubilizacéo foi rapido e realizado em agua.

4.3.3 Dureza

A dureza do material apos a solubilizacao foi de 258 HV + 14,70 HV1o, mantendo-se
praticamente a mesma antes e apds o tratamento. Este resultado esta de acordo
com a pesquisa de Dobbs e Robertson (1983) em que os autores demonstram que a
dureza de uma superliga Co-Cr ndo sofre grande alteracdo apds um tratamento de

solubilizacéo de 8 horas.

Na figura 45, a comparacédo entre os resultados dos ensaios de microdureza da liga
Co0-30Cr-19Fe solubilizada (SOL) e como recebida (ST).



85

mSOL = ST
380,00
360,00 T

— 340,00 - I T T

z T

L 320,00 - T

» 1 T

$ 300,00 -

S 280,00 - = l [

> ’ . T

@ 260,00 - |

Q

S 240,00 - —

a)
220,00 - —
200,00 - . . . . . . . .

0,01 0,025 0,05 0,1 0,2 0,3 0,5 1
Carga (kgf)

Figura 45 - Comparacdo entre a microdureza da superliga Co-30Cr-19Fe solubilizada e no estado
como recebido para diferentes cargas de ensaio.

Os resultados da figura 45 confirmam a pequena influéncia do tratamento de
solubilizagéo na dureza desta liga. O efeito do ISE justifica a queda da dureza com o
aumento da carga normal. As durezas obtidas com cargas de 1 e 10 kgf foram
praticamente as mesmas, mostrando que o ISE possui pouquissima influéncia nos

ensaios com cargas elevadas.

4.4 CARACTERIZACAO DA FASE-S

As amostras solubilizadas da superliga Co-30Cr-19Fe foram submetidas aos
tratamentos termoquimicos de nitretacdo a plasma. Em seguida, foi realizada a
caracterizacdo da camada formada em cada condicdo. A discusséo sera feita nas

proximas secoes.
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4.4.1 Difratogramas de raios X

Na figura 46 a comparacao entre os difratogramas antes e ap0s os tratamentos
termoquimicos. Como os picos mais relevantes se situam entre os angulos de 30 a

55°, os difratogramas da figura contemplam a varredura apenas neste intervalo.
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Figura 46 - Difratogramas das amostras antes e apos a nitretagéo.

Na figura 46 nota-se que entre os angulos de 36 e 38,5° e entre 46 e 48° surgiram
picos achatados e defasados de igual distancia dos picos a(111) e a(200),
respectivamente. Estes novos picos foram observados em todas as condi¢cbes de
tratamentos. As caracteristicas destes picos sdo semelhantes as encontradas na
literatura sobre o tema e, desta forma, pode-se dizer que se tratam de picos de fase-
S. Segundo Tschiptschin e Pinedo (2010), o deslocamento dos picos para baixos
angulos deve-se a supersaturacdo do nitrogénio durante a nitretacdo e a

consequente expansao volumétrica no reticulado CFC.

Ao observar o difratograma da amostra N400, nota-se que entre os angulos de 42,5
e 45° surgiram picos de aspecto diferenciado que foram referenciados como CrN.
Liu (2013) encontrou picos com caracteristicas parecidas na nitretacdo, também a
400°C e por 20 horas, de uma liga Co-Mo e os identificou como sendo nitretos de

cromo, CrN. Em um tratamento de carbonitretacdo a plasma a 460°C durante 3
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horas, Souza (2016) também identificou a formacdo de carbonetos e nitretos de

cromo na liga Co-30Cr-19Fe.

4.4.2 Espessura

Na figura 47 uma tipica imagem utilizada para obtencao da espessura da camada de
fase-S. O contraste da regido entre as calotas, interna e externa, correspondente a
camada nitretada, € bem nitido.

Figura 47 - Imagem tipica utilizada para o calculo da espessura da camada de fase-S através da
metodologia do Calotest 2011. Ensaio de microabrasdo da amostra N350 apos 28 minutos. Abrasivo:
SiO2. Obtido por microscopia 6tica.

Os resultados das espessuras calculadas para as amostras nitretadas estao

dispostos na tabela 11.

Tabela 11 - Espessura das camadas de fase-S. Avaliadas pela metodologia do Calotest 2011.

Amostra Espessura (um)
N325 1,0+0,2
N350 20+04
N400 6,3+17
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A figura 48 mostra as imagens das camadas obtidas pela observagéo das secoes

transversais das amostras nitretadas. Na tabela 12 as espessuras médias obtidas.

Figura 48 - Camadas de fase-S formadas nas diferentes condicbes de nitretagdo a plasma, a)
Nitretada a 325 °C, b) Nitretada a 350 °C e c) Nitretada a 400 °C. Obtido por microscopia 6tica.

Tabela 12 - Espessura das camadas de fase-S. Avaliadas por microscopia 6tica na sec¢ao transversal.

Amostra Espessura (um)

N325 2,1+0,2
N350 29%0,5
N400 6,7+1,8

As metodologias para avaliacdo das espessuras das camadas nitretadas
apresentaram resultados ligeiramente diferentes, tabelas 11 e 12. Nas amostras
N325 e N350, em que a camada € mais fina, 0 método Gtico encontra limitacdes
como foco do microscopio e efeito de borda da superficie. Por conta destes fatores e
por contemplar uma regido maior da superficie no célculo da espessura da camada,
os valores obtidos por Calotest foram tomados como referéncia para andlises

posteriores.
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A figura 48 mostra que as camadas formadas nas temperaturas mais baixas (325 e
350 °C) possuem espessura relativamente homogénea enquanto que a camada
formada a 400 °C possui espessura variavel. Este comportamento foi observado ao
longo de toda a superficie nitretada, justificando o desvio padrdo mais elevado da
amostra N400 nas tabelas 11 e 12.

O aumento da difusdo do nitrogénio com o acréscimo da temperatura segue a
exponencial de Arrhenius. Assim, como esperado, a espessura da camada
aumentou com a temperatura de tratamento, resultado que esta de acordo com a

literatura.

No trabalho de Liu et al. (2013), uma superliga Co-Cr-Mo foi submetida a
tratamentos de nitretacdo a plasma nas mesmas condi¢des utilizadas neste trabalho.
A figura 49 traz a comparacao entre as espessuras obtidas por Liu et al. (2013) na
liga Co-Cr-Mo e pelo trabalho atual na liga Co-30Cr-19Fe.
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Figura 49 - Comparac¢éo entre o trabalho atual, liga Co-30Cr-19Fe, e o trabalho de Liu et al. (2013),
liga Co-Cr-Mo, sobre as espessuras atingidas com os tratamentos de nitretacdo a plasma realizados
sob as mesmas condic¢es.

Como observado na figura 49, as espessuras das camadas de fase-S encontradas
na liga Co-30Cr-19Fe foram superiores as reportadas para liga Co-Cr-Mo,
notadamente no tratamento a 400 °C. A diferenca entre os dois materiais esta
basicamente no teor de ferro (cerca de 19% em peso para a primeira liga e em torno

de 0,75% em peso para a segunda liga).
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Williamson, Davis e Wilbur (1998) realizaram estudo comparando a formacao da
fase-S em ligas de Ni, Ni-Cr e Fe-Cr, em que a maior espessura de camada foi
obtida para as ligas Fe-Cr. Os autores destacam o ferro como sendo benéfico para
formacéo de uma camada espessa e altamente tensionada de fase-S. Lutz, Gerlach
e Mandl (2008) demonstraram que quando tratadas sob 0os mesmos parametros, a
fase-S formada em uma liga Fe-Cr-Ni € cerca de 3 vezes mais espessa que a
camada formada em uma liga Co-Cr, sendo este outro indicativo de que o elevado
teor de ferro pode explicar a maior espessura das camadas obtidas no presente
estudo.

4.4.3 Dureza

Para avaliar a dureza das camadas formadas ap0s os tratamentos termoquimicos de
nitretacdo a plasma, foram realizados ensaios de microdureza com variadas cargas.
Segundo Holmberg e Matthews (2009), quando a dureza de um filme € medida a
partir da superficie do material, a profundidade da indentacdo deve ser inferior a
10% da espessura para garantir que os efeitos do substrato sejam minimizados.
Este conceito foi utilizado na avaliagdo das camadas. Desta forma, a profundidade
da indentacdo dos ensaios de microdureza foi avaliada, que para dureza Vickers é

obtida pela divisdo da diagonal média da indentacao por 7.

4.4.3.1 Amostras solubilizadas e nitretadas a 325 °C (N325)

A comparacéao entre a microdureza da amostra N325 e da amostra solubilizada, para

diferentes cargas, € apresentada na figura 50.
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Figura 50 - Comparagdo entre a microdureza da amostra solubilizada e da amostra N325. Os
ndameros ao lado das barras de N325 representam a profundidade da indentacdo dos ensaios de
microdureza desta amostra em cada carga.

A figura 50 mostra que a pequena espessura da camada (1,0 um) elevou a dureza
da amostra N325 apenas sob aplicacdo de cargas de ensaio mais baixas. Na menor
carga, 0,01 Kgf, a profundidade da indentacdo chega a 0,9 um, cerca de 90% da
espessura da camada, resultado que aponta para uma grande influéncia do
substrato, mas que mesmo assim resultou em acréscimo na dureza do material, 433
+ 33 HVo,01. A partir da carga de 0,025 Kgf a profundidade da indentagéo, 1,5 pum,
passa a ser maior que a espessura da fase-S. No ensaio com carga de 0,1 Kgf,
profundidade de 3,4 um, a dureza da amostra N325 se torna equivalente a amostra

solubilizada.

4.4.3.2 Amostras solubilizadas e nitretadas a 350 °C (N350)

Nesta condicdo de nitretacdo a dureza encontrada é mais condizente com o que se
espera da fase-S, visto que a camada formada € mais espessa (2,0 um) do que a
encontrada na condicéo anterior, fato que minimiza os efeitos do substrato no ensaio

de microdureza. Os resultados sdo apresentados na figura 51.
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Figura 51 - Comparacdo entre a microdureza da amostra solubilizada e da amostra N350. Os
ndmeros ao lado das barras de N350 representam a profundidade da indentacdo dos ensaios de
microdureza desta amostra em cada carga.

A dureza de 991 + 57 HVpo1 foi verificada na menor carga disponivel para os
ensaios de microdureza, como mostra a figura 51. Nestes ensaios a penetracéo
média do indentador foi de 0,6 um, cerca de 30% da espessura da camada. O
acréscimo da carga de ensaio leva a uma maior penetracdo do indentador, os
efeitos do substrato passam a ter maior influéncia e a dureza medida passa por uma
sensivel reducdo. A partir dos ensaios com carga de 0,1 Kgf a profundidade da
indentacdo passa a ser maior que a espessura da fase-S. Nos ensaios com carga de
0,3 Kgf a penetracdo média do ensaio chega a 6,1 uym e a dureza se torna a mesma

da amostra solubilizada.

4.4.3.3 Amostras solubilizadas e nitretadas a 400 °C (N400)

A comparacdo entre a dureza da amostra N400 com a amostra solubilizada é

apresentada na figura 52.
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Figura 52 - Comparacdo entre a microdureza da amostra solubilizada e da amostra N400. Os
ndmeros ao lado das barras de N400 representam a profundidade da indentacdo dos ensaios de
microdureza desta amostra em cada carga.

A camada formada nesta condicéo apresenta grande espessura (6,3 pm) e, como ja
discutido, esta caracteristica garante menor influéncia do substrato no resultado da
dureza. No ensaio com carga de 0,01 Kgf, por exemplo, a penetracdo média do
indentador foi de 0,5 um, cerca de 8% da espessura da camada, dureza de 1186,5 +
123,4 HVop0:. Com a carga de 0,2 Kgf, penetracdo média de 3,0 um, os valores
comecam a diminuir pela maior influéncia do substrato. A partir dos ensaios com
carga de 0,5 Kgf a penetracdo média do indentador passa a ser maior que a
espessura da fase-S. A dureza de N400 se iguala a amostra solubilizada nos

ensaios com carga de 1 Kgf.

A elevada dureza encontrada nesta camada € um indicio de que realmente houve
formacdo de nitretos durante a nitretagcdo a 400°C. Sanjuan (2015) ao nitretar um
aco inoxidavel martensitico AISI 410 a 400°C durante 20 horas, obteve uma camada
nitretada de aproximadamente 23 um com forte presenca de nitretos nas regides

mais préximas a superficie da camada, com dureza média de 1400 = 122 HVy 1.

4.4.3.4 Comparacao entre as durezas das camadas
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A figura 53 resume os resultados dos ensaios de microdureza Vickers para as
camadas formadas em todas as condigdes de nitretagao.
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Figura 53 - Comparagéo entre as durezas obtidas nas diferentes condi¢fes avaliadas.

Dong (2010) reportou que valores da ordem de 1200 — 1500 HV ja foram
encontrados para camadas de fase-S supersaturadas em nitrogénio (fase-Sn) nas
ligas Fe-Cr e Ni-Cr. No entanto ndo existem muitos trabalhos sobre a formacéo da
fase-Sn em ligas Co-Cr. Liu (2013), com uma superliga Co-Cr-Mo (480 HVo,05),
encontrou valores da ordem de 620, 780 e 760 HV,05 para as condigdes N325, N350
e N400, respectivamente. Também é importante destacar a influéncia do ISE para
justificar a queda da dureza com o aumento da carga dos ensaios, situacdo

verificada em todas as amostras estudadas.

Como esperado, a maior temperatura de tratamento resulta em mais nitrogénio em
solucdo sélida intersticial, consequentemente, maior distor¢cdo do reticulado CFC e
maior a dureza. A elevada dureza encontrada na amostra N400 pode indicar que

também houve formacéao de nitretos durante o tratamento.

Neste ponto, deve ser feita uma observacao referente a natureza da camada de
fase-S, que ajuda a compreender os resultados da figura 53. Segundo Sun, Li e Bell
(1999a), a concentracdo de intersticial € maior nas proximidades da superficie da
camada, desta forma, € esperada maior dureza nestas regides. Isso ajuda a explicar

a maior dureza encontrada nos ensaios das condi¢cdes N350 e, principalmente,
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N400. Devido a maior espessura das camadas destas amostras, as indentacoes
realizadas com cargas mais baixas penetram apenas as regides com mais alto teor
de nitrogénio e, consequentemente, maior dureza. Na amostra N400, por exemplo, a
dureza mantém-se elevada e aproximadamente constante até a carga de 0,1 Kgf,
profundidade de indentacdo média de 1,8 um, cerca de 29% da espessura da
camada. J& na amostra N325, de pequena espessura, 0 indentador penetra a
camada de tal forma que, muito provavelmente, atingiu as regides de menor

concentracdo de nitrogénio ja nas cargas mais baixas de ensaio.

4.5 ENSAIOS DE MICROABRASAO

Na figura 54 o comportamento tipico de uma curva encontrada nos ensaios de

microabrasao deste trabalho.
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Figura 54 - Evolugdo do coeficiente de desgaste médio com a distancia deslizada para a amostra
N350. Abrasivo: SiC.

Na figura 55 sé@o apresentados os coeficientes de desgaste médios obtidos através

dos ensaios de microabraséo de todas as condi¢Bes deste estudo.
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Figura 55 - Coeficiente de desgaste médio de todas as condi¢cBes avaliadas.

Os resultados dispostos na figura 55 mostram que, quando comparadas as amostras
gue nao foram tratadas termoquimicamente, todas as condi¢cdes de nitretacdo a
plasma resultaram em reducéo do coeficiente de desgaste. No geral, a amostra que
apresentou o menor coeficiente de desgaste médio, mesmo que ligeiramente, foi a
amostra N350, ou seja, a amostra solubilizada e nitretada a 350 °C durante 20 horas
foi a que apresentou a maior resisténcia ao desgaste. A amostra N400, mesmo
sendo a mais dura, apresentou resultados ligeiramente inferiores a amostra N350,
comprovando que nem sempre 0 aumento da dureza superficial leva ao acréscimo
da resisténcia ao desgaste do material. Inclusive, nos ensaios com SiC, a amostra
N400 apresentou o maior desgaste dentre as amostras nitretadas. As amostras ST e
SOL apresentaram coeficiente de desgaste bem proximos, dando a entender que o
tratamento térmico de solubilizacdo ndo exerceu grande influéncia sobre o desgaste

do material.

Apesar da elevada dureza, especialmente da amostra N400, os coeficientes de

desgaste de todas as amostras nitretadas foram praticamente iguais. Isso pode ser



97

devido, principalmente, as pequenas espessuras das camadas de fase-S obtidas em
todas as condicbes analisadas. A penetracdo da esfera durante o ensaio de
microabrasao supera as camadas ja no inicio dos ensaios. Dong (2010) destaca que
uma das maiores barreiras de melhoria de propriedades triboldgicas da fase-S em

ligas Co-Cr é justamente a pequena espessura de camada obtida com os

tratamentos termoquimicos atuais.

A presenca de nitretos nas amostras N400 também justifica o desempenho
tribolégico abaixo do esperado para uma superficie com dureza téo elevada. Alguns
estudos mostram que eles sdo pontos potenciais para o surgimento de microtrincas.
Wang, Huang e Zhang (2012) alertam que durante o contato estas microtrincas
podem se propagar, fazendo com que 0os mecanismos frageis aparecam na camada

de fase-S e acelerem seu desgaste.

45.1 Influéncia dos abrasivos

A analise dos resultados da figura 55 mostra que o abrasivo que introduziu maior
severidade durante os ensaios de microabraséo foi a Al.O3, seguida por SiC e SiO..
A explicacdo para este resultado esta intimamente ligada as caracteristicas das
particulas abrasivas apresentadas na tabela 8, pagina 71. Dureza, forma e tamanho

da particula serdo discutidos para elucidar os resultados obtidos na microabraséao.

Como esperado, o abrasivo responsavel pelo menor desgaste foi a SiO,. Além da
menor dureza, este abrasivo também possui alto fator de esfericidade, indicando que
as particulas sdo menos angulosas e pontiagudas do que o SiC, por exemplo. O
menor tamanho médio das particulas de SiO. também contribuiu para o resultado
encontrado. Uma particula menor solicita também um menor volume da superficie
desgastada, nesta situacdo a criacdo e movimentacdo de discordancias séo
dificultadas, fato que eleva o Ilimite de escoamento local do material e

consequentemente aumenta a resisténcia ao desgaste, € o fenébmeno do size effect.

As particulas de SiC sdo as mais duras e como mostra o fator de esfericidade, as

mais pontiagudas e cortantes dentre os abrasivos utilizados, porém, a caracteristica
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que definiu o abrasivo mais severo foi o tamanho da particula. A diferenca de
tamanho entre as particulas de Al,Os e as demais é bastante consideravel, fazendo

deste abrasivo 0 mais severo.

Com base nos resultados da figura 55, a tabela 13 foi elaborada para mostrar a
influéncia da fase-S na reducgé&o percentual do coeficiente de desgaste das amostras

tratadas termoquimicamente.

Tabela 13: Influéncia da fase-S na reducédo percentual do coeficiente de desgaste.

Reducéo percentual do coeficiente de desgaste (%)

Amostra Abrasivo
SiO; SiC Al>O3
N325 37,8 8,2 25,9
N350 55,2 17,5 21,8
N400 46,2 0,7 24,3

Na tabela 13 observa-se que o maior ganho percentual na resisténcia ao desgaste
foi alcangado nos ensaios com SiO», dentre estes, a condigdo N350 proporcionou a
maior queda do coeficiente de desgaste da liga Co-30Cr-19Fe solubilizada, em torno
de 55,0%.

Os ensaios feitos com SiC apresentaram coeficientes de desgaste bastante
similares em todas as condicfes estudadas. As caracteristicas deste abrasivo,
notadamente dureza e forma, tornaram os tratamentos de nitretacdo praticamente
ineficientes no aumento de resisténcia ao desgaste do material. Novamente, a
amostra N350 apresentou o melhor resultado, com reducdo do coeficiente de

desgaste em torno de 17,5%.

Nos ensaios com AlOs, a elevada dureza e tamanho das particulas abrasivas
fizeram com que os coeficientes de desgaste obtidos fossem estatisticamente iguais

em todas as condicdes de nitretacéo, entre 21,8 e 25,9%.

Apoés esta discussdao, fica evidente que em situacdes que requeiram resisténcia ao
desgaste abrasivo, a amostra N350 é a melhor candidata dentre aquelas avaliadas.
Para uma eventual aplicacdo da liga Co-30Cr-19Fe em componentes utilizados na
sintese de etanol, em que a presenca de SiO» é bastante frequente (cerca de 8% da

7

carga utilizada no reator), a amostra obtida na condicdo N350 é ainda mais
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recomendada, por conta do consideravel aumento da resisténcia ao desgaste desta

amostra no ensaio de microabrasdo empregando SiOo.

4.5.2 Anélise da equacéo utilizada no calculo do coeficiente de desgaste

O coeficiente de desgaste médio foi calculado através da equacao 11. Esta equacédo
se originou de Rabinowicz (equacdo 8) e de uma aproximagcdo geométrica para o
calculo do volume desgastado (equacdo 9). Segundo Trezona, Allsopp e Hutchings
(1999), a utilidade de k, como parametro para verificar a resposta do material ao
desgaste abrasivo, esta limitada a situacdes em que o volume desgastado é

diretamente proporcional a distancia deslizada e a carga normal.

A proporcionalidade do volume desgastado com a distancia deslizada pode ser
observada na figura 56. A linha de tendéncia apresentou um coeficiente de
determinacdo de 0,9961, indicando uma Otima correlacéo linear entre o volume
desgastado e a distancia deslizada. Este comportamento foi recorrente nos ensaios

de microabraséo de todas as condi¢fes estudadas.
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Figura 56 - Volume desgastado médio da amostra N325. Abrasivo SiO2.

A premissa para utilizacdo da aproximacdo geomeétrica utilizada no calculo do

volume desgastado € que a calota formada durante o ensaio de microabraséo reflita
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a geometria do contracorpo esférico que a gerou. De forma a verificar isto, foi
utilizado o analisador topogréfico confocal para obter perfis 2D dos centros das
calotas de desgaste. O perfil topografico obtido em uma das condi¢cbes de ensaio é

mostrado na figura 57.
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Figura 57 - Perfil topogréfico do centro da calota de desgaste da amostra ST com o abrasivo Al20s.

O ajuste de curva para determinacdo do raio médio da calota de desgaste foi
realizado pelo software do préprio equipamento. Na figura 57 o raio médio calculado
foi de 12,55 mm, valor muito proximo ao raio da esfera utilizada nos ensaios, 12,70
mm. Este resultado € um bom indicativo de que a aproximacdo geométrica pode ser
utilizada para os calculos do volume desgastado e, consequentemente, do
coeficiente de desgaste. Vale destacar que em alguns ensaios, notadamente na
amostra N400, o raio médio encontrado apresentou diferenca de até 10% em
relacdo ao raio da esfera. Nestas situacdes, uma melhor forma de analise seria

através da perfilometria 3D da calota.

E importante destacar que a técnica de microscopia 6tica utilizada para medicéo do
diametro das calotas de desgaste apresenta algumas limitacbes. Trezona e
Hutchings (1999) citam uma espécie de nuvem com multiplas indentacdes localizada
no entorno da calota como um fendémeno que dificulta a definicdo da real fronteira da
calota de desgaste, fator que potencializa erros de medicdo por esta regido ser

plana. Além disso, relatam que a medicdo feita por perfilometria € mais vantajosa
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devido a medicdo do volume da calota de desgaste, enquanto que a microscopia
oOtica utiliza hip6teses para o célculo do volume, além de erros de medicdo por parte
do operador. A vantagem do método 6tico é que possibilita a avaliacdo do regime

permanente, além de ser mais pratico.

4.5.3 Micromecanismo de desgaste

A figura 58 apresenta calotas tipicas formadas durante os ensaios de microabraséo
deste trabalho. Como presumem os resultados dos coeficientes de desgaste médios
apresentados na figura 55, o maior diametro de calota pertence aos ensaios feitos
com Al>O3, seguido por SiC e SiO,.. Como ja discutido, em algumas imagens da
microestrutura da liga Co-30Cr-19Fe, os gréaos chegaram a ter mais de 2 mm. As
calotas de desgaste geradas com o0s ensaios de microabrasdo apresentaram
diametro médio inferior a este valor. Isto significa que existe a possibilidade da

microabrasdo estar acontecendo em um monocristal.
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Figura 58 - Calotas de desgaste formadas apds 20 minutos (ou 31,92 m de distancia deslizada) do
ensaio de microabrasdo da amostra SOL para os abrasivos a) SiO2, b) SiC e c) Al20s. Obtido por
microscopia otica.

Para verificacdo dos micromecanismos de desgaste atuantes nos ensaios de
microabrasdo, foram feitas imagens dos centros das calotas de desgaste. O

resultado é exibido na figura 59.
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Figura 59 - Imagens dos centros das calotas, obtidas por microscépio 6tico, apdés 20 minutos do
ensaio de microabrasdo da amostra SOL para os abrasivos a) SiOz, b) SiC e c) Al20s. Obtido por
microscopia 6tica.

Na figura 59 observa-se que o micromecanismo de desgaste predominante, para
todos os abrasivos utilizados, foi a abrasdo a dois corpos ou riscamento (grooving
wear). Em todas as calotas foram verificados riscos unidirecionais e paralelos,
caracteristicos deste micromecanismo. Utilizando aumento de 1000x no microscopio
otico foi possivel medir a largura dos sulcos de desgaste. Em todos 0s casos, essa
medida foi compativel com o diametro médio dos abrasivos utilizados, resultado que
comprova que os riscos foram produzidos pelas particulas abrasivas e ndo por

protuberancias duras do contracorpo esférico.

E importante destacar que, embora a figura 59 contemple somente os centros das
calotas de desgaste, foram realizadas varreduras ao longo de todas as calotas. O
objetivo foi verificar se existiam multiplas indentacdes nas regides adjacentes aos
centros e ao longo das calotas, em caso afirmativo, o micromecanismo dominante

seria 0 misto. Como esta situagcdo ndo foi detectada, o micromecanismo
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predominante em todas as condi¢des foi realmente o de riscamento ou abraséo a

dois corpos.

Marques (2017) encontrou a predominancia dos mesmos micromecanismos em seu

estudo conduzido com superligas de cobalto, dentre elas a superliga Co-30Cr-19Fe.

Os mapas de desgaste propostos por Trezona, Allsopp e Hutchings (1999) foram
utilizados como um indicativo do micromecanismo de desgaste esperado para 0sS
ensaios de microabrasédo realizados com SiC e Al20s. O resultado pode ser

observado na figura 60.
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Figura 60 - Adaptacdo dos mapas de desgaste, a) SiC e b) Al2Oz, de Trezona, Allsopp e Hutchings
(1999), destacando os parametros utilizados no presente estudo.

Na figura 60 observa-se boa concordancia dos mapas de desgaste de Trezona,
Allsopp e Hutchings (1999) com os ensaios de microabrasdo realizados neste
trabalho, pois, como pode ser observado, o micromecanismo de desgaste previsto
para os parametros utilizados nesta pesquisa, com os abrasivos SiC e Al2O3, € 0 de

abrasdo a dois corpos ou riscamento.

Nos ensaios da amostra N400, foram identificadas trincas no fundo das calotas,
figura 61. Acredita-se que sejam trincas pré-existentes que surgiram devido ao
processo de fabricacdo do material. Pela profundidade em que foram detectadas, a
hipétese de que sejam trincas causadas por micromecanismos frageis atuantes

durante o ensaio de microabraséao foi praticamente descartada.
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Microtrincas

Figura 61 - Detalhe das microtrincas, obtida por microscopia 6tica, que surgiram apés 20 minutos de
ensaio na amostra N400 com o abrasivo SiO2. Obtido por microscopia 6tica.

4.6 ENSAIOS DE ESCLEROMETRIA RETILINEA (SCRATCH TEST)

De forma a verificar a dureza ao risco das amostras estudadas, ensaios de
esclerometria retilinea de passe unico foram realizados. Os resultados séao exibidos

na figura 62.
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Figura 62 - Dureza ao risco das amostras sob diferentes cargas de ensaio.
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A figura 62 indica que para os ensaios com carga de 5,1 N todas as condi¢cdes de
nitretacdo resultaram em aumento da dureza ao risco do material, 37,4, 30,3 e 108%
de aumento percentual para as amostras N325, N350 e N400, respectivamente. O
aumento mais pronunciado da condicdo N400 j4 era esperado, em virtude da
elevada dureza e espessura de camada formada. As amostras N325 e N350
apresentaram resultados praticamente idénticos, provavelmente motivados pelas
pequenas espessuras de suas camadas. Nos ensaios realizados com carga de 10,5
N, os efeitos do substrato tornaram-se mais presentes devido a maior penetracdo do
indentador durante o ensaio, praticamente eliminando a influéncia das camadas
menos espessas, N325 e N350, na dureza ao risco do material. A amostra N400
apresentou aumento percentual de 36,5% da dureza ao risco para 0S ensaios
realizados com esta carga. Nos ensaios conduzidos com cargas de 20 e 50 N o
penetrador atingiu o substrato de todas as amostras, e assim, a dureza ao risco de
todas as condicOes estudadas foi praticamente a mesma. Também se observa que 0
tratamento de solubilizacdo n&o influenciou na dureza ao risco da liga Co-30Cr-
19Fe. O pequeno desvio padrdo, caracteristico de todos os ensaios realizados, foi

resultado da grande homogeneidade dos riscos.

Na figura 63 um risco feito apds o ensaio de esclerometria retilinea. Ao longo das

bordas foram observadas maclas de deformacéo.

Figura 63 - Detalhe das maclas de deformacdo ao longo do risco produzido no ensaio da amostra
SOL com carga de 10,5 N. A seta indica o sentido do risco. Obtido por microscopia 6ética.

As maclas mecéanicas induzidas por deformagdo também foram observadas em volta

das indentacdes Vickers ap0s os ensaios de dureza da liga Co-30Cr-19Fe, figura 64.
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Figura 64 - Detalhe das maclas de deformac&o em volta da indentag&o Vickers na liga Co-30Cr-19Fe
como recebida ap6s ensaio de dureza com carga de 10 kgf. Obtido por microscopia otica.

As maclas de deformacao identificadas nas figuras 63 e 64 podem ser explicadas
através da energia de falha de empilhamento (EFE). Como ja discutido, as ligas de
cobalto caracterizam-se pela baixa EFE. Nos metais com baixa EFE, a deformacgéao
por escorregamento € reduzida, devido a diminuicdo de mobilidade das
discordancias. Em contrapartida, a maclagcdo mecanica ocorre quando o namero de
sistemas de escorregamento € reduzido, ou quando o material possui EFE muito
baixa. Maclas mecanicas formam-se com maior frequéncia em metais e ligas com
menor EFE e sdo raramente observadas em metais e ligas com elevada EFE
(ROHATGI, VECCHIO e GRAY, 2001).

Na amostra N400, foram detectadas microtrincas no fundo do risco, caracteristica

marcante de micromecanismo fragil, figura 65.

Figura 65 - Detalhe de microtrincas no fundo de um risco produzido no ensaio da amostra N400 com
carga de 50 N. Obtido por microscopia ética.
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A partir das informacdes obtidas durante os ensaios, forca normal e forga tangencial,

o coeficiente de atrito aparente foi calculado. Na figura 66 os resultados obtidos.
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Figura 66 - Coeficiente de atrito aparente das amostras sob diferentes cargas de ensaio.

Na figura 66, observa-se que o coeficiente de atrito aparente aumenta conforme a
carga normal é acrescida. Segundo Hutchings (1992), o modelo postulado por
Bowden e Tabor diz que a forca de atrito surge devido a contribuicdo das forcas de
adesao e deformacao. Ferreira (2010) argumenta que o maior coeficiente de atrito
aparente nos ensaios de esclerometria retilinea com cargas elevadas deve-se a
maior deformacdo plastica presente, aumentando a contribuicdo da parcela de
deformacédo e consequentemente o coeficiente de atrito aparente. Além disso,
ensaios com baixas cargas resultam numa menor profundidade do evento e,
consequentemente, maior dureza. Sabe-se que o coeficiente de atrito pode ser
escrito como a razao entre a tensdo de cisalhamento e a dureza do material, desta
forma, espera-se que nos ensaios realizados com cargas maiores, o coeficiente de

atrito seja mais elevado.
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5 CONCLUSAO

Com base na discussdo dos resultados realizada previamente, as seguintes

conclusdes podem ser feitas:

A superliga Co0-30Cr-19Fe apresenta microestrutura predominantemente
homogénea e com contornos de gréaos definidos, composta por uma matriz rica em
Co com atomos de Cr e Fe em solucao sélida substitucional. A estrutura cristalina da
matriz de Co é mista, composta pelas fases a (CFC) e ¢ (HC). Os precipitados
lamelares ao longo da matriz séo, provavelmente, carbonetos do tipo M23Cs

compostos por lamelas finas, ricas em Cr, e matriz metalica, rica em Co.

O processo de retifica utilizado para obtencdo das amostras confere apreciavel
deformagéo plastica a superficie do material. A analise das amostras no estado
como recebido revelou que proximo as regides retificadas a baixa energia de falha
de empilhamento, caracteristica marcante das superligas de cobalto, e consequente
alta taxa de encruamento elevou a dureza do material. A transformacao induzida por

deformacéo, CFC — HC, também pode ter sido ativada durante a retifica.

O tratamento térmico de solubilizacdo, realizado a 1200 °C e durante 8 horas,
resultou em uma microestrutura mais homogénea e com grande reducdo do
tamanho médio dos precipitados presentes no material, no entanto, a dissolucao
destes foi apenas parcial. A estrutura cristalina da superliga Co-30Cr-19Fe continuou
mista, composta pelas fases a e €. Apds a solubilizagdo a dureza do material

manteve-se praticamente a mesma.

Nos tratamentos a 325 e 350 °C, a camada de fase-S formada encontra-se livre de
precipitados, a 400 °C existem indicios de que ocorreu formacdo de nitretos de
cromo, caracteristica indesejavel neste tipo de camada. A espessura e a dureza das
camadas obtidas aumentaram de acordo com o0 acréscimo da temperatura de
tratamento. Na amostra N350 foi verificado aumento substancial da dureza e uma

camada, a principio, livre de precipitados.

O tratamento de solubilizacdo n&o influenciou significativamente no desgaste da

superliga Co-30Cr-19Fe. Todas as amostras nitretadas apresentaram menores
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coeficientes de desgaste, quando comparadas as amostras ndo nitretadas. No
entanto, na comparacdo entre as amostras tratadas termoquimicamente, 0sS

coeficientes foram bem préximos.

As amostras solubilizadas e nitretadas a 350 °C durante 20 horas, N350,
apresentaram mesmo que ligeiramente, menores coeficientes de desgaste que as

demais.

A amostra N400 possui maior dureza e camada mais espessa, mas provavelmente a
presenca de nitretos na camada desencadeou a agdo de micromecanismos frageis
gue anularam as caracteristicas positivas antes citadas e aceleraram o desgaste

desta amostra.

O abrasivo que conferiu maior severidade aos tribossistemas estudados foi a Al20s,

seguida por SiC e SiO..

Em todos os ensaios de microabrasao realizados, o micromecanismo de desgaste
dominante foi o de abrasdo a dois corpos ou riscamento (grooving wear). Além
disso, na amostra N400, também foram identificadas microtrincas no fundo das

calotas.

Os ensaios de esclerometria retilinea uniforme de passe Unico conduzidos com
cargas baixas, notadamente com a carga normal de 5,1 N, mostraram que a
nitretacdo a plasma aumentou a dureza ao risco da superliga Co-30Cr-19Fe.
Quando utilizadas cargas elevadas o efeito da fase-S inexiste, devido a grande

penetracdo do indentador e a pequena espessura das camadas.

O aumento da carga normal nos ensaios de esclerometria resultou em acréscimo do

coeficiente de atrito aparente em todas as condi¢des estudadas.

Em situacBes que requeiram resisténcia ao desgaste abrasivo, a amostra N350 é a
melhor candidata dentre aquelas avaliadas. Para uma eventual aplicacao da liga Co-
30Cr-19Fe em componentes utilizados na sintese de etanol, em que a presenca de
SiO. é bastante frequente (cerca de 8% da carga utilizada no reator), a amostra
obtida na condicdo N350 € ainda mais recomendada, por conta do consideravel
aumento da resisténcia ao desgaste desta amostra no ensaio de microabrasao

empregando SiOx.
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6 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Aumentar o tempo de solubilizacdo do material, de modo a atingir maior dissolucao

de precipitados e inclusdes.

Realizar ensaios de nanodureza nas secdes transversais das amostras nitretadas,
objetivando novas estimativas sobre o comportamento de dureza das camadas de
fase-S.

Fazer refinamento da difracdo de raios X da amostra N400 para constatar, ou ndo, a

presenca de nitretos. O MEV também deve ser utilizado para esta verificacao.

Devido a pequena espessura da camada, caracteristica da fase-S das ligas Co-Cr,

utilizar menor carga normal nos ensaios de microabraséo.

Realizar estudo sobre a severidade de contato nos ensaios de microabrasao, de

forma a verificar as condicOes de transicdo entre os micromecanismos de desgaste.

Realizar a perfilometria dos riscos oriundos dos ensaios de esclerometria retilinea
uniforme para calcular o parametro fa e estudar os micromecanismos atuantes

nestes ensaios.
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