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RESUMO

Neste trabalho foram investigadas as propriedades mecénicasde agcos IF modificados
superficialmente por processo de nitretacdo a plasma em configuracédo triodo durante 4
horas nas temperaturas de 450°C, 475°C e 500°C. Foram avaliadas também as
caracteristicas estruturais e o0 comportamento frente ao desgaste dos acos IF
modificados superficialmente. A possivel influéncia de um pré-tratamento de shot
peening no processo de nitretacdo a plasma foi avaliada. Constatou-se que o processo de
modificacdo superficial a plasma alterou a morfologia superficial dos acos IF,
introduzindo precipitados nas formas de agulhas grandes e de agulhas curtas na matriz
ferritica. Os sistemas com pré-shot peening ndo apresentaram o0s precipitados com
morfologia de agulhas grandes. As fases obtidas ap6s a nitretacdo em todos os sistemas
avaliados foram e-Fe, 3N, y’-FesN, o’’-FeigN, além de o-Fe referente ao aco IF. Os
ensaios de ultra-microdureza transversal indicaram que o processo de nitretacdo a
plasma aumentou em até duas vezes a dureza do aco IF com profundidade de
endurecimento de até 590 pum no sistema nitretado a 500°C. Os resultados de
nanoindentacdo mostraram que o pré-shot peening conferiu um aumento de dureza
superficial no aco IF até aproximadamente 20 um. As durezas obtidas para o ago
nitretado com tratamento mecanico de shot peening foram muito semelhantes as obtida
para 0 aco nitretado sem a pré-deformacdo. O comportamento do coeficiente de atrito
dos acos IF indicou que estes apresentaram desgaste tribo-oxidativo, com formacéo e
ruptura das camadas de 6xidos, comprovadas pela analise de EDS da trilha de desgaste.
A nitretacdo a plasma modificou o comportamento tribolégico nos acos IF, introduzindo
um estado estacionario com altos valores de coeficiente de atrito em menores distancias
de deslizamento que foi associada a maior concentracdo de nitrogénio existente em
menores profundidades. O pré-shot peening excluiu essa regido, apresentando apenas

desgaste oxidativo.
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ABSTRACT

In this study the mechanical properties of IF steel surface modified by plasma nitriding
process in triode configuration for 4 hours at temperatures of 450°C, 475°C and 500°C
were investigated. Physical, morphological characteristics and wear behavior of
modified IF steels were also evaluated. The possible influence of a pre-shot peening
treatment in the plasma nitriding process was evaluated. It was found that the process of
plasma surface modification altered surface morphology of IF steels, introducing
precipitates as big and short needles in the ferritic matrix. Systems with pre-shot
peening showed no precipitates with needle morphology. Phases obtained after nitriding
in all systems evaluated were g-Fe, 3N, y'-FesN, a"FeigN, in addition to o-Fe matrix of
the IF steel. Instrumented microhardness tests exhibit a twofold increase on hardness
values at the near surface, compared with the substrate, and a deep hardened region in
IF steel. The nanoindentation results showed that the pre-shot peening gave an increase
of surface hardness in the IF steel to about 20 um. The hardness obtained for the
nitrided steel with mechanical shot peening treatment were very similar to those
obtained for the nitrided steel without pre-deformation. The behavior of the friction
coefficient of IF steels indicated that they had a tribo-oxidative wear mechanism, with
the formation and break-down of the oxide layers, confirmed by EDS analysis of the
wear track. The plasma nitriding modified the tribological behavior in IF steels by
introducing a steady state with high coefficient of friction at short sliding distances,
which was associated with a higher concentration of nitrogen in this region. The shot

peening excluded this region, showing only an oxidative wear.
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1. INTRODUCAO

A denominacdo dos acos interstitial free (IF) provém do fato desses agos possuirem
baixissimas concentracdes de atomos de carbono e nitrogénio livres para migrarem
pelos intersticios da rede cristalina do Fe. Essa caracteristica dos acos IF € obtida
basicamente pela grande reducdo do teor de C e N e também pela adicdo de elementos
formadores de carbonitretos estaveis tais como Ti e Nb. Tais condi¢fes lhes
proporcionam niveis muito altos de estampabilidade, baixo limite de escoamento, além
de ndo sofrerem envelhecimento, uma vez que o carbono esta totalmente combinado na

forma de precipitados.

Atualmente, o mercado mais proeminente de aplicacdo para acos IF € na inddstria
automobilistica, onde € utilizado na fabricacdo de painéis automotivos. Um material
mais ductil é necesséario para atender ndo so as exigéncias de estampagem, mas também
por questdo de seguranca, em que uma eventual energia de colisdo possa ser utilizada
para deformacdo, reduzindo assim parte da energia que pode atingir o usuario do
produto final. No entanto, a maior plasticidade adquirida nesses materiais €

acompanhada de perda na resisténcia mecanica.

O desenvolvimento de agos que conciliam as caracteristicas de elevadas
conformabilidade e propriedades mecanicas com custos razoadveis e tempos de
processamentos curtos tem sido o grande desafio das indUstrias de acos para o setor
automotivo. Dentro deste contexto, neste trabalho busca-se a modificacéo superficial do
aco IF de modo a obter um aco com maior resisténcia mecanica, porém, sem
comprometer as propriedades de ductilidade e estampabilidade do material.
Tratamentos superficiais de nitretacdo a plasma em configuragdo triodo foram
conduzidos em acgos IF com o objetivo de aumentar sua resisténcia mecanica superficial,
promovendo altas profundidades de endurecimento. A estrutura dos acos IF
modificados superficialmente por processo a plasma e a possibilidade de aumento da
eficiéncia do processo de nitretacdo a plasma atraves de um pre-tratamento de shot-

peening foram examinadas.



Para tal, foram avaliados dois sistemas principais: acos IF nitretados a plasma e agos IF
com pré-shot peening e nitretados a plasma. Em ambos os sistemas, a nitretacdo foi
realizada nas temperaturas de 450°C, 475°C e 500°C durante 4 horas. Os sistemas
foram nitretados em amostras ndo polidas, permitindo investigar a possibilidade de se

dispensar a etapa de polimento do substrato antes dos tratamentos superficiais a plasma.

Trata-se de um estudo original, uma vez que ndo ha nenhum registro bibliografico da
utilizacdo combinada dos processos de modificacdo superficial a plasma com pré-

tratamento de shot-peening em acos IF.



2. OBJETIVOS

O objetivo principal desse trabalho foi avaliar a estrutura e a resisténcia mecanica de

acos IF modificados superficialmente por processo nitretacdo a plasma, bem como

avaliar a influéncia do encruamento prévio por shot peening no processo de nitretacéo.

Objetivos especificos:

Realizar o pré-tratamento de shot peening em agos IF.

Desenvolver sistemas nitretados a plasma nas temperaturas de 500°C,
475°C e 450°C durante quatro horas nas amostras de aco IF com e sem
shot peening.

Caracterizar a estrutura e as fases existentes nos sistemas produzidos.
Avaliar a resisténcia mecanica a partir de ensaios de ultramicrodureza e
nanodureza nos materiais modificados.

Avaliar o desempenho dos sistemas em estudo em relacdo ao desgaste

por deslizamento.



3. REVISAO BIBILIOGRAFICA

3.1. Acos Livres de Interticiais (Interstitial Free-1F)

Os acos livres de intersticiais também chamados de Interstitial Free (IF) caracterizam-
se por possuirem baixissimas concentracGes de atomos de carbono e nitrogénio livres
para se localizarem e migrarem pelos intersticios da rede cristalina do ferro. (KRAUSS,
2005). Os baixos niveis de elementos intersticiais podem ser alcangados tanto através de
técnicas especiais na aciaria, por exemplo, a desgaseificacdo a vacuo quanto pela adigdo

de elementos estabilizadores do carbono e nitrogénio.

De acordo com o elemento estabilizador utilizado, os acos IF sdo classificados em:
e Estabilizados com titanio (IF-Ti);
e Estabilizados com niobio (IF-Nb),

e Estabilizados com titanio e niébio (IF-Ti+Nb)

Nos agos IF-Nb+Ti, o titdnio combina com o nitrogénio, formando TiN, e o nidbio
combina com o carbono, formando NbC. Nos acos IF-Nb, o nidbio combina com o
carbono, formando NbC, e o nitrogénio combina com o aluminio, formando AIN. Ja nos
acos IF-Ti é feita adicdo de titanio suficiente para a formacdo de TiN e TiC como
compostos principais. (MARQUES, 2004)

A producédo dos acos IF iniciou-se a partir de meados da década de 1970, quando os
avancos tecnolégicos ocorrido nos processos de fabricacdo permitiram a producdo de
acos acalmados de ultrabaixo teores de carbono e nitrogénio com custos relativamente
baixos (KRAUSS, 2005). A faixa de variacdo tipica da composi¢do quimica destes acos

€ mostrada na Tabela 111.1

Tabela I11.1. Faixa de composicao tipica dos agos IF (%p) (KRAUSS, 2005).
Elemento C Si Mn P Al N Nb Ti S

0,002- 0.01- 0,10- 0,01- 0,03- 0,001- 0,005- 0,01- 0,004-

% peso
0,008 003 034 0,02 007 0,005 0,040 0,11 0,01




Devido aos baixissimos niveis de elementos intersticiais, 0os acos IF apresentam
caracteristicas excelentes em relacdo a estampabilidade, tais como (AKSSUE et al.,
1995):

e Baixos limites de escoamento;

e Altos valores de ductilidade;

e Altos valores de coeficiente de anisotropia normal, Ry;

e Altos valores de alongamento uniforme, associados a coeficientes de

encruamento elevados.

Devido a estas propriedades, os acos IF sdo amplamente utilizados na fabricacdo de
pecas de automoveis de dificil conformacgdo, que requerem estampagem profunda
(LOUREIRO, 1999; MARQUES et al., 2004; LEYVA, 2011, DIAS et al., 2012).

Em 1994, foi constituido um consércio, denominado ULSAB, entre 0s principais
produtores de aco mundial para desenvolver um novo conceito de fabricacdo de
automaveis. O principal objetivo do projeto é o desenvolvimento de um automdvel leve,
seguro e eficiente quanto ao consumo de combustiveis. Atingir tais exigéncias so é
possivel através do desenvolvimento de acos que atendam a requisitos de
estampabilidade e de alta resisténcia mecanica (CERCEAU, 2004; ULSAB-AVC
PROGRAMME, 2013). Dentro desse contexto, a pesquisa e o desenvolvimento de agos
IF de alta resisténcia sem a perda da conformabilidade permitiu o surgimento de uma

subdivisdo dentro desta classe: 0s agos IF de alta resisténcia.

A Figura 3.1 apresenta alguns dos acos utilizados na industria automotiva,
correlacionando resisténcia mecanica e conformabilidade. Também é apresentada a
faixa de geracdo de novos acos avancados de alta resisténcia a serem desenvolvidos. No
extremo esquerdo do gréafico estdo os acos IF, com excelente ductilidade, entretanto

com baixa resisténcia mecanica, mesmo para o0s a¢os IF de alta resisténcia.
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Figura 3.1. Relag&o entre resisténcia mecanica e conformabilidade de agos convencionais e de
acos avangados de elevada resisténcia mecanica (CORREA, 2012).

A elevacdo da resisténcia mecanica em acos IF é obtida tradicionalmente por meio de
mecanismos de endurecimento como solucédo solida, segunda fase, reducdo do tamanho
de gréo, endurecimento por precipitacdo e por trabalho a frio. Sendo que a grande
maioria destes mecanismos compromete a estampabilidade de tais acos e a resisténcia

mecanica obtida por esses processos € relativamente baixa (CERCEAU, 2004; LEYVA,
2011).

Sendo assim, a modificacdo superficial pelo método termoquimico de nitretacdo a
plasma surge como alternativa para melhorar as propriedades superficiais de resisténcia
mecanica dos acgos IF. Além disso, esse processo de modificacdo superficial permite que
o0 tratamento seja realizado ap6s a conformacéo da peca, ndo comprometendo assim sua
excelente conformabilidade.



3.2. Engenharia de Superficie

A Engenharia de Superficie foi definida por DAVIS (2001) apud SANTOS (2009)
como uma atividade multidisciplinar que se propde a desenvolver modificagdes nas
propriedades das superficies de componentes de engenharia, de forma a melhorar sua

aplicabilidade e seu desempenho.

O desempenho dos componentes utilizados em aplicagcbes industriais pode ser
otimizado atraves de tratamentos superficiais. Ha uma enorme variedade de técnicas de
modificacdo superficial e cada uma delas apresenta vantagens e desvantagens em
relagdo as demais. A escolha de uma determinada técnica ira depender principalmente
da aplicacgéo, das propriedades que se deseja obter e do custo final. Muitas vezes, torna-
se necessario a aplicacdo de técnicas conjuntas para a obtencdo de melhores

propriedades do material modificado.

Dentre as técnicas de modificacdo superficial existentes, a deposicdo fisica de vapor
(PVD - Physical Vapour Deposition) envolve a atomizacdo ou vaporizacdo de um
material a partir de uma fonte sélida ou gasosa e sua deposicdo em um substrato para
formar um recobrimento. Para que a deposi¢do ocorra é necessario aumentar a energia
das espécies a serem depositadas, 0 que na maioria dos processos ocorre através da
ionizacdo e aceleracdo dos ions em direcdo ao substrato (ASM, 1991). Ao contrario dos
processos CVD- Chemical Vapour Deposition, nos métodos PVD ndo sdo necessarias
reacOes quimicas para formar os revestimentos a partir de um determinado composto.
Por isso, nos processos PVD sdo exigidas temperaturas bem mais baixas do que as

utilizadas nos processos CVD.

A deposicéo fisica de vapor assistida por plasma (PAPVD — Plasma Assisted Physical
Vapour Deposition) € uma denominagdo genérica usada para 0s processos PVD que
utilizam uma descarga luminescente para melhorar as propriedades do recobrimento
produzido. Os processos assistidos por plasma apresentam algumas vantagens em
relacdo ao processo convencional, além de permitir a deposicdo de ligas, compostos e

fases metaestaveis que dificilmente sdo conseguidas por outros processos (ALVES JR,



2001). Esta técnica também possibilita controlar a morfologia do filme e sua orientacao
cristalografica preferencial, além da possibilidade de modificar caracteristicas fisicas de
sua superficie (SUN e BELL, 1991). Uma das grandes vantagens dos processo a plasma
é a possibilidade de se atingir concentracdes mais elevadas do que 0s previstos nos
diagramas de fases (LEYLAND et al., 2000). Os sistemas PAPVD comerciais utilizam
as mesmas fontes de vapor de outros processos PVD, entretanto, as amostras ficam
imersas no plasma, possibilitando o controle do nivel de ionizag&o e otimizando assim a
deposicdo do filme (RICKERBY, 1991).

A modificagdo superficial de diversos materiais por processo PAPVD tem sido
desenvolvida e se mostrado eficiente para aplicacfes em elevadas temperaturas, alta
resisténcia a corrosao e oxidacdo, alta dureza, resisténcia ao impacto e fadiga, ao
desgaste (LEYLAND et al, 2000; LEYVA et al 2011; AVELAR-BATISTA et al,
2003).



3.3. O Processo de Nitretacao a Plasma

A nitretagdo é o processo termoquimico de enriquecimento da superficie do aco com
nitrogénio, visando a formagdo de uma camada rica em nitretos com alta dureza, baixo
coeficiente de atrito e alta resisténcia ao desgaste, a fadiga e a corrosdo. (ASM, 1991;
SUN e BELL, 1991).

O processo de nitretacdo pode ser realizado pelo método convencional (banho de sais
fundidos ou nitretacdo gasosa) e a plasma. Porém, o processo a plasma apresenta

vantagens em relacdo aos outros como (SUN e BELL, 1991):

¢ A ndo formacao de residuos poluentes;

e Facilidade de controle dos parametros do processo (temperatura, corrente,
pressdo e voltagem) por equipamentos eletrdnicos, tornando-se facil a sua
reproducéo;

e Certo controle das camadas formadas;

e E necessario um tempo bem menor para a formacdo da camada nitretada,
praticamente sem distor¢fes estruturais. A camada possui espessura mais

uniforme e pode-se ter o controle do crescimento da camada branca.

Como desvantagem do processo estdo 0s elevados custos de instalacdo de um
equipamento de nitretacdo a plasma, comparado ao processo convencional. No entanto,
apesar dos custos iniciais, 0 consumo de gases e de energia € menor comparado aos
processos convencionais, ja que é operado a baixas pressfes e € necessario aquecer

apenas a peca a ser nitretada e ndo um forno (ALVES JR., 2001).

Quando uma diferenca de potencial é aplicada entre um catodo (peca a ser nitretada) e o
anodo (paredes do forno), em um sistema fechado e na presenca de um gas a baixa
pressdo, elétrons e ions sdo acelerados pelo campo elétrico, colidindo com outras
particulas e produzindo assim mais ions e elétrons (CONRADS, 2000; ALVES JR.,
2001). A coexisténcia destas particulas carregadas e das espécies neutras forma o

plasma, que pode ser definido entdo como um gas parcialmente ionizado que contém
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particulas neutras (4&tomos e moléculas) e particulas carregadas (elétrons e ions

positivos).

Nesse processo, ha a dissociacdo de moléculas gasosas, com 0s ions carregados
positivamente sendo acelerados para a superficie do catodo (amostra) e os elétrons

sendo direcionados para a 0 anodo (parede da camara).

Os ions formados e acelerados em direcdo a superficie do catodo ocasionam uma série
de fendbmenos que contribuem tanto no processo de nitretacdo quanto na prépria
manutencgéo do plasma (ALVES JR., 2001):

e O efeito de bombardeamento de ions de alta energia na superficie catddica pode
ejetar dtomos da amostra em um fenémeno conhecido como pulverizacdo
catodica (“sputtering”).

e Os ions, ao chocarem com a superficie da amostra, podem desencadear um
efeito de colisdo em cascata entre os 4tomos da rede cristalina da amostra,
produzindo uma reorganizacdo estrutural do material, gerando e deslocando
defeitos de rede nas vizinhangas do ponto de impacto, o que contribui na difuséo
do nitrogeénio.

e Uma grande parte da energia das particulas, ao serem refletidas ou implantadas
na superficie do alvo é transferida na forma de calor. A outra parte é dissipada

por radiacéo, convencgdo ou conducdo para as paredes e 0 meio de reacéo.

Segundo o modelo proposto por Kélbel, os &tomos de ferro resultantes da pulverizagao
catdédica combinam-se com as espécies reativas de nitrogénio ainda no plasma, na
regido adjacente a superficie catodica, formando nitretos de ferro (FeN) que se
condensam na superficie da amostra, conforme ilustrado na Figura 3.2. Sendo o FeN um
composto metaestavel, este dissocia-se em contato com a superficie, formando Fe;N,
FesN, FesN. O nitrogénio atbmico liberado difunde-se entdo para a estrutura cristalina

do substrato de ferro formando a camada nitretada.
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Figura 3.2. Formacdo de nitretos na superficie de uma amostra na nitretagdo a plasma segundo o
modelo de Kélbel. (BALLES, 2004)

As transformacGes de fases que ocorrem na superficie das pegas durante o processo de
nitretacdo a medida que a concentracdo de nitrogénio difundida no material aumenta

pode ser vista no diagrama de fases Fe-N da Figura 3.3.

A solubilidade maxima de nitrogénio no a-Fe na faixa de temperaturas usuais do
processo de nitretacdo € de aproximadamente 0,1% em peso. Com o0 aumento da
concentracdo de nitrogénio até aproximadamente 6%, a fase y’-FesN é formada. Com
8,35% de nitrogénio, o nitreto tem composicdo FesN e quando a composicdo aumenta
para 11,1%p a fase e-FesN estende-se até quase a composicdo de e-Fe,N, sendo
representada por e-Fe,3sN. Além dessas fases, a formagdo de a’’-FeigN, ocorre entre as
temperaturas de 100°C e 200°C e menores concentragdes de nitrogénio, precedendo a
formagdo do nitreto y’-FeyN. (JACK, 1973 apud ALVES JR., 2001). Essa fase
apresenta estrutura tetragonal e ap0s o tratamento de envelhecimento, ocorre de maneira
muito mais refinada. Vale ressaltar que os limites de solubilidade previstos no diagrama
de fases da Figura 3.3 a pressdo atmosferica poderdo diferir dos limites de solubilidade

das fases obtidas em processo de nitretacdo a plasma a baixas pressoes.

No entanto, de acordo com DIMITROV et al. (1999) sendo a nitretacdo um processo
controlado pela difusé@o do nitrogénio, todas as fases presentes no diagrama Fe-N podem

coexistir, algumas delas em um estado metaestavel.
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Figura 3.3. Diagrama de fases para o sistema Fe-N (ALVES JR., 2001).

No processo de nitretacdo duas camadas bem definidas s&o formadas. A regido mais
interna, formada pela difusdo do nitrogénio atdmico na amostra é chamada de zona de
difusdo, enquanto a regido mais superficial € denominada camada de compostos e

decorre da reacdo das espécies ionizadas com a superficie do material.

A camada de compostos é composta de nitretos de ferro y’-Fe N (cfe), e-Fe N

(hexagonal) ou uma mistura de ambos em uma matriz de ferro. Quando estas fases estéo
misturadas, a resisténcia ao desgaste da camada diminui devido ao desenvolvimento de
tensdes internas nos contornos das mesmas. Se separadas, considerando que na interface
plasma/superficie existe maior concentracdo de nitrogénio, a camada composta pela fase
&-Fe.3N esta acima da camada formada por y’-Fe N (SUN E BELL, 1991).

A zona de difusdo é formada por uma solugdo solida de nitrogénio na matriz,
acompanhada de precipitados dispersos de nitreto de ferro do tipo v’ -FesN e a’’-FegN>
na forma de agulhas ou placas, respectivamente (LEE et al., 2010). Essa zona de
difuséo é a transigdo entre uma camada muito dura e o ntcleo do material e pode atingir
profundidades de at¢é 1 mm (ALVES JR., 2001). A Figura 3.4 ilustra as camadas

formadas durante a nitretacéo a plasma.
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Quando a camada de compostos monofasica ¢é constituida da fase e-Fe, 3N, 0 material
pode apresentar maior resisténcia ao desgaste em razdo de sua alta dureza. Entretanto,
apresenta um comportamento fragil quando sujeita a cargas de impacto ou a altas

tensoOes localizadas.

#—— Camadade

COmMpostos

L Zoma de difusio

17 Substrato

Figura 3.4. Representacdo esquematica da camada de nitretacéo

Apesar da regido constituida da fase y’ presente na zona de difusdo possuir certas
propriedades inferiores a fase €, ela é mais ductil e tenaz, sendo, portanto o tipo de
camada nitretada mais apropriada em aplicagdes onde se requer resisténcia ao impacto e
a fadiga, além de possuir maior resisténcia a corrosdo (KRAUSS, 2005; ALVES JR.,
2000; SUN E BELL, 1991).

De acordo com o mecanismo de nitretacdo descrito por Kolbel, as caracteristicas finais
da camada nitretada estdo relacionadas a taxa de pulverizacdo da superficie. A taxa de
pulverizacdo, por sua vez, depende dos parametros de processo, como composic¢ao da
mistura gasosa, do potencial de plasma e da temperatura. Modificando algumas destas
variaveis, obtém-se diferentes estruturas de camadas nitretadas, tanto em relacdo as
espessuras das camadas de compostos e da zona de difusdo, quanto em relacao as fases

presentes na camada de compostos. (SUN E BELL, 1991)

A modificagéo superficial por processo de nitretacdo a plasma vem sendo utilizada em
acos inoxidaveis austeniticos com o objeto de aumentar a resisténcia mecénica e a
resisténcia a corrosao desses materiais (TSUJIKAWA et al., 2005; SHEN et al., 2010,
SATO et al., 1998). Na nitretacdo de acos austeniticos as temperaturas utilizadas no

processo sdo na faixa de 400°C, devido a precipitacdo de nitretos de ferro e cromo em
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temperaturas préximas a 450°C. A presenca desses nitretos aumentaria a dureza do aco,
no entanto prejudicaria a resisténcia a corrosdo, caracteristica dos acos inoxidaveis.
Diferentemente de outros agos, na nitretacdo em acos austeniticos forma a austenita
expandida, que ocorre com a supersaturacdo da fase austenita. Ao ficar supersaturada, a
austenita, ao invés de precipitar nitretos, tem seus parametros de rede aumentados,

acomodando o nitrogénio em excesso.

A nitretacdo em acos baixo carbono e em acos IF utilizando os métodos convencionais
de nitretacdo a gas ou em banho de sais foi relatada por MARQUES et al. (2004),
SHEN et al. (2005, 2006), LEE et al.(2010), ALVES et al., (2007).

MARQUES et al. (2004) avaliaram o comportamento mecanico de juntas soldadas pelo

processo MAG a partir de chapas de aco IF nitretadas a gas em diferentes condicdes de

tempos e temperaturas. A Figura 3.5 ilustra alguns resultados obtidos nesse estudo.

Condi¢des de nitretagio

Condicdo de Nitretacdo  Tempo (min.) Temperatura (°C)
Gl 60 650
G2 30 6350
o o 00 Propriedades de tragio do metal de base (MB
G4 30 500 ropriedades de tragao do metal de base (MB)
obtidas para as amostras nitretadas.
700 Condigdo Opsc-(MPa) O max(MPa) (%)
_ 600 —\G2 - - = e
£ 500 Como recebido (CR) 116 275 56.5
= 400 i A Gl 550 635 19.8
2 300 CR G2 520 614 21.6
£ 200 G3 351 448 25,1
& 100 G4 246 369 28.8
"0 5 1045 20 35 30 35 40 45 30 55 6y F-Hss porisolagho sdlida :
substitucional [6] 200 405 42

Deformacio (%)
Ensaio de tracdo para os corpos de prova
submetidos as diferentes condi¢des de nitretacio, assim
como para a amostra recebida (CR)

Figura 3.5. Resultados de resisténcia a tracdo de agos IF nitretacdo a gds (MARQUES et al.,
2004).

Nesse trabalho, os autores obtiveram uma significativa melhora na resisténcia mecanica
dos acos IF. Um aumento de aproximadamente cinco vezes na tenséo de escoamento foi
observado no tratamento de nitretacdo a 650°C durante 60 min. Foi mostrado que o0s
tratamentos de nitretacdo realizados em temperaturas mais baixas (500°C) ndo afetaram,

aparentemente, o comportamento da junta soldada. Entretanto, os tratamentos a 650°C
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durante 60 min promoveram uma fragilizacdo da regido da junta soldada. Quanto a
microestrutura dos agos nitretados, observou-se a presenca de dois tipos de precipitados
dependendo da temperatura de processamento: precipitados com morfologia de agulhas
mais grosseiras em sistemas nitretados a 650°C e precipitados mais finos nos sistemas
tratados a 500°C. Com base nos resultados obtidos, os autores concluiram que o aco IF
nitretado mostrou-se potencialmente interessante para aplicagdo na industria

automobilistica, desde que adequadamente selecionados 0s pardmetros de processo.

A nitretacdo convencional em banho de nitrato de potassio por intervalos de tempo
variando de 1 a 300 minutos a 650°C foi realizada por SHEN et al. (2005) em agos com
teor de carbono menor que 0,003%. Os sitemas nitretados foram comparados com

chapas recozidas em banho de cloreto de sodio (atmosfera inerte).

Os resultados (Figura 3.6) indicaram que o limite de resisténcia do aco nitretado durante
3 horas aumentou duas vezes em relacdo a amostra recozida em banho de cloreto.
SHEN et al. (2006) avaliaram a dureza e o limite de resisténcia de acos IF nitretados
pelo método convencional nas temperaturas de 592°C e 650°C e diferentes tempos.
Apo6s 27 horas de nitretacdo a 592°C, os autores obtiveram um aumento de 263% no
limite de resisténcia e maior dureza em relagdo ao aco IF recozido. Foi observada uma

relacdo linear entre o tempo de tratamento e o limite de resisténcia dos acos nitretados.
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Figura 3.6. (a) Curvas tensdo-deformacéo e (b) Perfis de microdureza para o ago IF antes e apds
a nitretacdo convencional a 592°C (SHEN et al., 2006).

Tratamentos termoquimicos a plasma em acgos baixo carbono foram utilizados por
ABDALLA et al,

nitrocarbonetacdo e nitrocarbonetacdo com pds-oxidacdo em acgos baixo carbono AlSI

(2004). Os autores utilizaram tratamentos de nitretacdo,

1010 e AISI 1020. Para avaliar a influéncia dos parametros de processamento sobre as
propriedades mecanicas e resisténcia a corrosdo foram utilizados diferentes

temperaturas, tempos de tratamento e composi¢des na mistura gasosa.

Foi observado que o aumento da temperatura da nitretacdo a plasma proporcionou a
formacdo de uma camada de protecdo mais espessa e com maior valor de microdureza.
A temperatura mais eficiente para a formagdo da camada de protecdo foi 600°C. Os
autores observaram também que o aumento na concentragdo do gas nitrogénio no
processo de nitretacdo esté relacionado com o aumento na espessura da camada, com 0
aumento nos valores da microdureza e com a melhoria na protegéo contra a corroséo.
Os resultados de microdureza, bem como as condic¢des utilizadas estdo expostos na

Figura 3.7.
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Processo Tamperatura (K) | Duragao (min) Composigdo dos gasas
Nitretagdo 673 10 Hy — 50% Ny
Nitretagao 673 15 Hy = 50% Ny
Nitretagdio 673 30 H; — 50% Ma
Nitretagao ] 10 Hy = 50% Na
Nitretagao 773 15 Hy = 50% Ny
Nitretagao 773 30 Hy — 50% Ny
Nitretagdo 773 30 Hy— 15% N,
Nitrelagao 773 60 H, — 75% Ny
Nitrelagao 873 30 H, — 75% N,

Nitrocarbonelagio 873 30 H; — 85% Ny - 1,6% CH,

Nitrocarbonetagdo + Pés-oxidagio 873 30 Hy—85% Ny = 1,5% CHy + Hy = 10% Q
(a

8 a) Sem tratamento

B b) Nitretado (673K) - H2 - 50%N2

B c) Nitretado (773K) - HZ - 50%MN2
-r 200 1 BN d) Nitretado (773K) - H2 - 75%N2

g
=

mm e) Nitretado (773K-1h) - H2 - 75%N2 f
>° 8001 f) Nitretado (873K) - H2 - 75%N2
T - mm g) Nitrocarbonetado (873K) -
= 100 j H2 -85N2 - 1.5CH4
2 )| W h) Nitrocarbonetado {B73K) -
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Figura 3.7. (a) Parametros utilizados nos tratamentos termoquimicos a plasma do aco AISI 1020
e (b) Microdureza Vickers das camadas nitretadas e nitrocarbonetadas em diferentes condicGes
de processo (ABDALLA et al., 2006).

A precipitagdo de nitretos e sua influéncia na microtensdo de agos IF nitretados em
banho de sais foram investigadas por LEE et al. (2010). A nitretacdo foi conduzida em
banho de KNO3z; a 650°C durante 3 horas. ApoOs a nitretacdo, as amostras foram
resfriadas em diferentes taxas para se avaliar o efeito da velocidade de resfriamento
sobre a precipitacdo de nitretos. As imagens de MEV (Figura 3.8) revelaram a presenca
da camada de composto, além de precipitados na forma de grandes agulhas (zona de
difusdo 1) e de pequenas agulhas (zona de difuséo IlI) quando a velocidade de
resfriamento diminuiu. A partir de observacdo em MET, os autores verificaram que
esses precipitados representavam as fases y’-FesN e a’’-FeigN, respectivamente e
concluiram que a reducgdo gradual da concentracdo de nitrogénio a partir da superficie
do material causou a precipitacdo de diferentes nitretos na sequéncia de e-Fep.3N, y’-

FesN e a’’-FegNs.
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zona de difuséo (ll)

Figura 3.8. Imagem MEV da secdo transversal mostrando a precipitacdo de nitretos no aco IF
nitretada e resfriado lentamente (LEE et al., 2010).

O processo termoquimico de nitretacdo a plasma foi utilizado por LEYVA et al. (2011)
na modificacdo de acos ultra-baixo carbono (UBC). Neste trabalho, o autor modificou o
aco UBC por processo PAPVD de nitretagdo a plasma com deposi¢do sequencial de
recobrimento Cr-Al-N com o objetivo de avaliar a viabilidade deste tratamento na
melhoria da resisténcia ao desgaste e a corrosdo dessas ligas. A temperatura utilizada no
processo de nitretacdo foi de 500°C durante 2 horas. Os sistemas foram avaliados
quanto a caracterizacao, resisténcia a corrosao e resisténcia ao desgaste microabrasivo.
Os resultados mostraram que a nitretacdo a plasma permitiu o endurecimento em
profundidades efetivas de até 85 um com um aumento na microdureza Vickers de topo
de até 2,5 vezes em relacdo ao aco UBC ndo modificado. O coeficiente de desgaste dos
sistemas nitretados a plasma foi entre 25% e 36% menor que o do substrato. A taxa de
desgaste dos agos modificados a plasma reduziu 1,3 vezes em relacdo ao ago sem
tratamento e a deposicdo de um recobrimento de Cr-Al-N sobre aco UBC nitretado a
plasma reduziu a taxa de desgaste em até 2,4 vezes quando comparada ao substrato de
aco UBC sem tratamento. Alguns dos resultados obtidos estdo expostos na Figura 3.9.
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6.08-04 #Taxa de desgaste
Tabela 1. Identificagio dos sistemas
Sistema n° Condigies Nomenclatura 5'0!«1
Ago UBC UBC £ 40604
2 Aco UBC nitretado a plasma UBC-TPN - |
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Figura 3.9. (a) condicdes de processo, (b) taxa de desgaste, (b) dureza de topo, (c) microdureza
Vickers da secéo transversal (LEYVA et al., 2011)

3.4. Shot Peening

O processo de shot peening, também conhecido como jateamento por particulas € um
tratamento mecanico superficial e a frio de pecas metélicas que consiste basicamente no
lancamento de esferas em alta velocidade sobre a superficie da peca a ser tratada.
(BAGHERI et al., 2009). Sdo utilizadas particulas esféricas, chamadas granalhas,

confeccionadas de aco, cerdmica ou de vidro (ZIRTEC, 2013).

No processo de shot peening, o bombardeamento da peca com esferas endurecidas
provocam um pequeno sulco e a introdugdo de tensdes residuais compressivas na
superficie do material promovidas pelo encruamento de suas camadas superficiais,
conforme mostrado na Figura 3.10. Este encruamento provocado pelo impacto de um
jato de particulas de alta energia também ocasiona o0 aumento da tensdo de escoamento,

além de mudangas na rugosidade da peca jateada (SILVA, 2008).

Diplex-UBC

" UBC-TPX



20

iy

JR—— o
— -——
S
Figura 1 - Ponto de impacto. Figura 2 - Zona comprimida por a¢io da granalha.

Figura 3.10. Tensdes residuais compressivas na superficie de um material processado por shot
peening. (SILVA, 2008).

Geralmente, os &tomos na superficie de uma peca metalica possuem uma tensao residual
de tracdo deixada pelo processo de laminacdo, solda, tratamento térmico e outros
processos de producdo que geram tensdo. As trincas se formam preferencialmente em
areas com tensdo de tracdo, pois essa tensdo afasta os atomos, rompendo a ligacdo
metalica. O campo de tensdes residuais compressivas introduzidas no material pelo
processo de shot peening contribui de forma positiva no desempenho e na vida em
servico do componente, reduzindo a tensdo de fadiga na superficie e, portanto inibindo
ou retardando a iniciacao de trincas (SILVA, 2008; WHITERS et al., 2001).

A distribuicdo de tensGes residuais introduzidas pelo shot peening sdo mostradas na
Figura 3.11.
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Figura 3.11. Distribuicdo tipica do perfil de tensBes residuais compressivas introduzidas pelo
shot peening. (SILVA, 2008)

Segundo O’ HARA et al. (1994), o choque das particulas com a superficie do material
tratado pode gerar uma camada de tensdes compressivas de ate 80% do limite de
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escoamento ou 60% da tensao de resisténcia maxima do material. Dentre os beneficios
obtidos pelo processo de shot peenig, estdo (TORRES, 2002; BAGHERI et al., 2009):

e O aumento da resisténcia a falhas por fadiga;

e O aumento da resisténcia a corrosao por atrito, por fadiga, sob tenséo e corrosdo
intergranular,

e O aumento da resisténcia a trincas causadas pelo hidrogénio,

e O aumento da dureza e da rugosidade,

e O fechamento dos poros superficiais.

A profundidade de tensdes obtida no shot peening varia entre 0,03 mm e 2 mm do
material. A eficicia do processo, assim como a profundidade da camada resultante sdo
fortemente dependentes dos parametros de processo como velocidade do jato, tamanho

e dureza da esfera e do material a ser jateado.

As esferas utilizadas no shot peening podem ser fabricadas em ferro fundido, aco
carbono, aco inoxidavel, vidro ou cerdmica. Seus tamanhos sdo normatizados, variando
de 0,18 mm a 3,35 mm e sua aplicacdo depende de uma série de fatores como dureza,
acabamento superficial especificado e intensidade das tensdes residuais desejadas.

As esferas de ferro fundido sdo quebradicas e possuem uma dureza elevada. Ja as
esferas de aco possuem dureza até 50 HRC e sdo as mais utilizadas devido as elevadas
densidades, dureza superficial, durabilidade, uniformidade e baixo custo. As esferas de
vidro e ceramica sdo normalmente utilizadas para materiais que nao podem ser
contaminados pelo jateamento de particulas esféricas de aco e/ou ferro fundido,
possuem dureza de aproximadamente 46 HRC e 63 HRC, respectivamente e podem ser
usadas em processos Umidos e secos (OSK, 2005 apud ROCHA, 2010).

Estudos mostram que as variagbes na dureza da esfera utilizada ndo afetam a
intensidade do shot peening, desde que estas possuam dureza mais elevada do que o

elemento que receba o tratamento. Por outro lado, se a dureza do material a ser tratado
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for maior do que a da esfera pode haver uma diminui¢do na intensidade do tratamento,
comprometendo a eficiéncia do shot peening. (CAO et al., 1995; FATHALLAH et al.,
2004).

BENEDETTI et al. (2002) correlacionou o diametro e a dureza da esfera em funcdo do
aumento do limite de fadiga do material jateado. Observou-se que apesar do aumento do
diametro da esfera gerar um aumento na profundidade das tensdes residuais, houve uma

reducao no limite de fadiga do material.

A velocidade das esferas também influencia a intensidade do shot peening. Quanto
maior a velocidade, maior a intensidade obtida. No entanto, uma velocidade muito alta
resulta na necessidade de um bom controle no desgaste e/ou na quebra das esferas
usadas no processo, além de diminuir os beneficios do tratamento, pois comeca a

ocorrer uma agressao excessiva na superficie jateada (TORRES, 2002).

A intensidade do jateamento também sofre influéncia do angulo do jato. Quanto menor
for o angulo de impacto, menor sera a intensidade de jateamento. Se o formato da peca
ndo permitir um angulo adequado de impacto, este devera ser compensado, para a
obtencdo da intensidade desejada, através da variacdo de outros fatores como o tamanho
da esfera ou sua velocidade. Além disso, a distancia entre o bico ejetor e a superficie da
peca também exerce influéncia na intensidade do shot peening. Quanto maior for a

distancia, menor serdo a intensidade e a cobertura obtidas (TORRES, 2002).

Método Almen
O conceito de intensidade de jateamento € intuitivo. Quanto maior a massa e a

velocidade de uma particula no momento do impacto, mais intensa serd sua acdo. No
entanto, avaliar a intensidade do jateamento a partir de uma formula simples é
praticamente impossivel, isso porque as esferas sdo fornecidas dentro de uma faixa de
granulometria e o seu tamanho pode diminuir com o desgaste. A velocidade média
também ndo é facil de determinar, quer seja usando ar comprimido ou unidades
turbinadas (ZIRTEC, 2013; TECGAL, 2013; TORRES, 2002; SILVA, 2008).
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Especificar uma determinada intensidade a ser reproduzida, indicando as diversas
variaveis envolvidas como material, granulometria, pressdo do ar, angulo de ataque,
distancia, tempo operacional entre outras, ndo garante a precisdo e a confiabilidade
requeridas para o processo de shot peening. Portanto, para especificar a intensidade do
jateamento, foi desenvolvido o método Almen, que parte do principio de que
deformaces iguais em chapas padronizadas correspondem a aplicagcBes com iguais

intensidades.

Neste método, sdo utilizados trés tipos de plaquetas confeccionadas em aco 1070 de
diferentes espessuras e com dimensdes, dureza, planicidade e acabamento iguais. As
espessuras das tiras Almen sdo denominadas N, A e C e seguem a regra 3N=A=0,3C. A
plaqueta do tipo N € usada para pequenas intensidades obtidas, em geral, com esferas de
vidro, as do tipo C sdo as mais empregadas e as do tipo A sdo para grandes intensidades,

em geral, para esferas de aco (ZIRTEC, 2013).

A tira padronizada Almen é colocada em um dispositivo paralelamente ao componente
a ser tratado. Durante o processo, as esferas induzem simultaneamente tensdes residuais
na tira, a qual se deforma no formato de um pequeno arco. Apo6s 0 processo, é medida a
altura do arco da tira e através de uma tabela de conversdo obtém-se o valor de
intensidade Almen (CAO et al., 1995) A Figura 3.12 mostra o0 esquema de medicdo

Almen.
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Figura 3.12. Conjunto de medicdo para o método Almen (ZIRTEC, 2013).

A especificacdo Almen inclui a curvatura do arco em polegada e a nomenclatura do tipo
de tira, por exemplo: “intensidade 10A"™ corresponde um arco de curvatura de

0,01'(0,25 mm) para uma tira tipo A.

Cobertura e saturacao
Além de indicar os limites para 0 numero de Almen, a especificacdo do shot peening

inclui exigéncias quanto a cobertura da superficie, que aumenta em funcdo do efeito
acumulativo dos impactos aleatorios do jateamento, que criam uma série de indentacdes

na superficie da peca (Figura 3.13).

Cada impacto gera um encruamento localizado e a superposi¢do de impactos significa
mais de uma deformacao plastica, que em excesso, podera gerar trincas no material. A
superficie estara completamente jateada (100% de cobertura), controlando-se a
contribuigéo relativa do aumento dos impactos repetidos com cobertura total para um

regime de jateamento especifico.
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Figura 3.13. Geracdo de impactos com o progresso do processo de jateamento. (SILVA, 2008)

Determinada a intensidade do shot peening, é necessario definir a cobertura de
jateamento mais uniforme possivel através das curvas de saturacdo. Para se obter a
curva de saturacdo, a série de placas Almen é exposta a jatos de esferas de mesma
intensidade, mas diferentes tempos de jateamento A curva é definida pela deflexdo de
Almen (Figura 3.14).

A saturacdo é definida como o ponto no qual dobrando o tempo de jateamento ndo
produz mais que 10 % de aumento na intensidade Almen. O tempo t é o tempo minimo
que se enquadra na especificacdo do processo, cuja deflexdo Almen é conhecida como
"Intensidade Almen" (ZIRTEC, 2013; SILVA, 2008; TECGAL, 2013).
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Figura 3.14. Curva de saturagdo de Almen. (ZIRTEC, 2013)

O processo de shot peening vem sendo utilizado nas mais diversas areas com o objetivo

de aliviar as tensGes produzidas pelo processo de fabricagcdo, aumentar a resisténcia a
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fadiga de determinados componentes em engenharia, aumentar a resisténcia a corrosdo
sob tensdo de ligas utilizadas em reatores nucleares, melhorar as propriedades
mecéanicas de biomateriais e entre outros (BAGHERI et al., 2009, TORRES et al, 2002;
WANG et al., 2011; BENEDETTI et al., 2002; FATALLAH et al, 2004).

Pesquisadores (BAGHERIFARD et al., 2010; LIU et al., 2007; ZHU et al., 2004; LIU
et al., 2001) tém comprovado que os processos de deformacgdo plastica, como por
exemplo, o shot peening provocam deformacdes plasticas que podem resultar em um
refino de grdo (tipicamente menores que 100nm), aumentando assim o numero de
contornos do material e provocando a nanocristalizacdo da superficie. As pesquisas
mostram que diferentes processos de shot peening sdo capazes de introduzir camadas
nanoestruturadas com diferentes caracteristicas tais como: profundidade, dimensdo dos

gréos e microestrutura.

Segundo os pesquisadores, o fato do shot peening ser facilmente executado em escala
comercial o0 torna um interessante processo para a obtencdo de camadas
nanocristalizadas com elevada produtividade (FERKEL et al., 2003). No entanto, 0s
pesquisadores alertam que uma relacdo clara entre 0s processos, parametros e
propriedades mecanicas das camadas obtidas deve ser estudado (BAGHERI et al.,
2009). Verficou-se também que as superficies metélicas com estruturas de tamanhos
nanométricos possuem grande numero de contornos de grdo, e podem exibir grandes
variacbes em suas propriedades quando comparadas as superficies com gréos
micrométricos. A maioria dos metais e ligas com superficies nanoestruturadas
apresentam, além de alta dureza, excelentes propriedades triboldgicas, resisténcia a
corrosdo e estabilidade térmica (LIU et al., 2007; ZHU et al., 2004; LIU et al., 2001)

Em trabalho sobre nitretacdo de Fe em baixas temperaturas, TONG et al. (2003),
utilizaram a deformacdo mecénica antes do processo de nitretacdo a gas. Segundo 0s
autores, uma grande quantidade de contornos de grdos com varios tipos de defeitos

introduzidos pelo processo de deformacéo plastica consiste em um excesso de energia
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armazenada que podem facilitar as reacGes quimicas envolvidas em técnicas de

modificagOes superficiais como a nitretagéo.

Sendo assim, visando aumentar a cinética da reacdo de nitretacdo, pré-encruamento por
shot peening vem sendo utilizado em diferentes tipos de acos (TSUJIKAWA et al.,
2005; GU et al., 2002; HASHEMI et al., 2011; SHEN et al., 2010, WROBLEWSKI et
al., 2006; HASSANI-GANGARAJ et al., 2014; JI et al, 2005; L1 et al., 2000). Os acos
com a camada superficial nanocristalina induzida pelo processo de deformacdo possuem
alta atividade quimica devido ao grande nimero de contornos de grdos e defeitos, que
assim como as deslocacfes e as maclas séo locais preferenciais de nucleagdo dos
nitretos e promovem a rapida difusdo dos atomos de nitrogénio nos agos, permitindo
uma reducdo significativa no tempo de nitretacdo e induzindo ao aumento da espessura
da camada nitretada (TONG et al., 2003; FERKEL et al., 2003).

Relatos sobre a utilizacdo de shot peening e nitretacdo a plasma ndo foram encontrados
na literatura. No entanto, o tratamento de shot peening foi utilizado antes da nitretacéo
convencional em acos baixo carbono e Fe puro (GU et al., 2002; WROBLEWSKI et al.,
2006). A melhora no transporte de nitrogénio na nitretacdo a gas de agos baixo carbono
foi verificada por GU et al. (2002) com a utilizacdo de encruamento prévio por shot
peening. Apos o tratamento, uma camada de aproximadamente 5 um de grdos ultrafinos
(10 nm) foram observados por MET. A espessura da camada de compostos aumentou

significativamente nos sistemas com pré-shot peening.

WROBLEWSKI et al. (2006) avaliaram as propriedades da superficie de aco Amrco
modificada por processo combinado de shot peening e nitretacdo. Os autores
concluiram que a deformacéo pléstica causada pelo shot peening estimulou a difusédo
durante a nitretacdo. Com isso, a espessura da camada de compostos foi maior nas
amostras com o pré-tratamento e houve um aumento de dureza de 30% em realagdo aos
sistemas apenas nitretados. Observou-se que a zona de difusdo dos sistemas combinados

era constituida por um grande nimero de nitretos de ferro do tipo y’-FesN.
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3.5. Desgaste

A demanda por componentes com maior resisténcia mecénica, ao desgaste e a corrosao
tém promovido um interesse crescente pela engenharia de superficies, que desenvolve
processos alternativos de melhoria nas propriedades mecénicas, triboldgicas e
triboquimicas (PINEDO et al; 2004).

O termo tribologia foi definido por HUTCHINGS (1992) como o campo da ciéncia e
tecnologia responsavel pelo estudo de superficies em movimento relativo. A interacédo
entre essas superficies implica na ocorréncia de uma série de efeitos, dentre os quais a
dissipacdo de energia por atrito e a dissipacdo da matéria sob a forma de fragmentos, ou,

desgaste.

O atrito é definido como a resisténcia ao movimento que ocorre entre duas superficies
em contato. O movimento relativo entre as superficies pode ser classificado como
movimento relativo de deslizamento, rolamento ou a combinacdo de ambos.
(HUTCHINGS, 1992; STACHOWIAK, 1995)

Ao se tentar mover duas superficies em contato, uma forca tangencial passa a atuar a
interface de contato e com direcdo oposta ao deslizamento. Essa forca € denominada
forca de atrito e € proporcional ao carregamento resultante na direcdo normal ao plano
de contato. Admite-se também que esta forca é independente da area aparente e da

velocidade de deslizamento. A forga de atrito pode ser expressa pela seguinte equagéo:
Onde p é um coeficiente de proporcionalidade conhecido como coeficiente de atrito e
depende das condigdes interfaciais em contato e W é a componente normal ao plano da

forca aplicada entre duas superficies.

Em aplicaces industriais o atrito & de fundamental importancia. Dependendo da
condicdo de aplicagéo, é desejavel um baixo coeficiente de atrito como em caixa de
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marcha, sistemas por meio de engrenagens. Ja em outras situacbes como, por exemplo,
freios e embreagens o uso de um valor mais alto do coeficiente de atrito é necessario
(ASM, 1991).

De acordo com BLAU et al., (2005), o coeficiente de atrito € uma eficiente maneira de
caracterizar a resisténcia ao movimento entre as superficies. No entanto, o coeficiente
de atrito pode ser influenciado por diversos fatores como interacdo entre as superficies,
propriedades dos materiais em contato, natureza das superficies, condi¢cdes de medicao,
velocidade de deslizamento, carga aplicada, acdo de lubrificantes. Sendo assim, o
coeficiente de atrito ndo € uma caracteristica inerente do material e sim das condi¢des
de medicdo (ASM, 1991; BLAU, 2009).

Quando duas superficies sdo colocadas em contacto sob a aplicacdo de uma carga,
alteracOes na condicdo de uma ou ambas as superficies podem ocorrer. Estas alteragdes
podem gerar mudancas no comportamento do coeficiente de atrito. ApoOs as
perturbacdes iniciais do teste, a forca de atrito pode atingir uma condicao referida como
o0 estado de equilibrio, em que as varias influéncias no atrito alcancam um equilibrio,
pelo menos temporariamente. O periodo de mudancas que ocorrem entre 0 inicio e 0
estado de equilibrio é denominado running-in (BLAU, 2009). A definicdo de cada um

desses periodos é apresentada a seguir:

e Estado Estacionario: é o periodo de um dado tribosistema em que 0s parametros
coeficiente médio de atrito, a taxa de desgaste, entre outros mantém um nivel
relativamente constante. Outros parametros podem ser utilizados para definir o
estado estacionario como a temperatura, concentracdo de particulas de detritos e
a rugosidade.

e Running in: periodo que ocorre no comego da interacdo entre as duas
superficies, onde h& uma variagdo significativa da &rea de contato como
consequéncia da acomodacdo entre as superficies. Essa variacdo na &rea de
contato provoca uma instabilidade no coeficiente de atrito, até se tornar
aproximadamente constante (VIAFARA, 2010; BLAU et al., 2005).
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Uma curva de coeficiente de atrito em funcdo da distncia de deslizamento esta

ilustrada na Figura 3.15.
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Figura 3.15. Curvas de coeficiente de atrito em funcéo do tempo (BLAU, 2009).

O desgaste pode ser definido como a perda progressiva de material de uma superficie
solida como resultado de uma acdo mecanica. O desgaste por deslizamento ocorre
quando duas superficies solidas deslizam uma sobre a outra (HUTCHINGS, 1992 ASM,
1991). A maneira como o material é removido da superficie caracteriza os principais
mecanismos de desgaste e a combinacdo de mecanismos de desgaste resultara em
regimes de desgaste. Comumente, 0s mecanismos de desgaste sdo classificados em

quatro grandes grupos: adesivo, abrasivo, oxidativo e por fadiga superficial.

3.5.1. Desgaste por adeséo
E 0 mecanismo de desgaste no qual os fenémenos de deformacéo pléstica e adesdo entre

as asperezas em contato agem predominantemente na formagdo de fragmentos de
desgaste. A adesdo entre as asperezas de duas superficies podem ocorrer em regides de
contato real, formando juncdes (Figura 3.16). Com a forca cisalhante atuando no
deslizamento entre as superficies essas juncdes podem se romper, criando fragmentos.

A deformacéo plastica requerida para romper as jungdes pode encruar os fragmentos,
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aumentando a dureza dos mesmos. Estes fragmentos podem ser transferidos para outra

superficie ou ficarem livres, atuando como particulas abrasivas.

Material menos
duro

APROXIMACAO ADESAO TRANSFERENCIA

Figura 3.16. Transferéncia de metal devido a adesdo (BATCHELOR et al., 1995)

3.5.2. Desgaste por Abrasao
No desgaste abrasivo, o material € removido ou deslocado da superficie por particulas

mais duras presentes na superficie do contra corpo deslizante. O material mais macio é
entdo forcado no sentido oposto do deslizamento, escorregando ao longo da superficie.
Quando as particulas duras estdo livres para se movimentar entre as superficies sélidas,
0 processo é chamado de desgaste abrasivo de trés corpos. Ja quando essas particulas
estdo fixas na superficie do contra corpo, o desgaste é denominado abrasivo de dois

corpos.

3.5.3. Desgaste oxidativo
No mecanismo de desgaste oxidativo, as condicdes de carga, velocidade e temperatura

do sistema triboldgico podem facilitar a formacdo de camadas de 6xidos na interface de
contato. Essas camadas podem quebrar, formando fragmentos que, geralmente mais

duros, agem como agentes abrasivos.

Temperaturas instantaneas no ponto de contato de centenas de graus podem ser geradas
no deslizamento, dependendo da velocidade de deslizamento. Em metais, velocidades
apenas moderadas séo suficientes para provocar o aquecimento e significativa oxidagéo
na superficie, resultando numa transicdo no comportamento ao desgaste. O crescimento
de um filme de 6xido suprime os mecanismos dominantes de plasticidade, como ¢é o
caso da adesdo (HUTCHINGS, 1992). Um desgaste brando ocorre no contato por

deslizamento de superficies cobertas com camadas de 6xidos (ZUM GAHR, 1998).
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Em velocidades de deslizamento menores do que 1 m/s as temperaturas devido ao atrito
ndo sdo altas o suficiente para promover a rapida oxidacdo das asperidades. Os filmes
espessos de oOxidos na superficie desgastada sdo formados em consequéncia da
agregacdo de particulas de desgaste e ndo diretamente por oxidacdo. “Os Oxidos
fraturados e as particulas metalicas oxidadas sdo compactados e formam ‘ilhas” na
superficie de desgaste, que aumentam com a distancia de deslizamento e reduzem o
coeficiente de atrito. A superficie dessas estruturas € suave e consiste de finas particulas
de oOxido plasticamente deformadas e abaixo da camada superficial, uma mistura de
Oxidos grandes e particulas oxidadas estdo presentes (BATCHELOR et al., 1995). Essa
sequéncia de eventos est ilustrada na Figura 3.17.

Filme micial de oxidos —
¢ contanunantes

Desgaste severo, perda do filme mcial

1. Condigdo mcial 2. Recuperagdo parcial do desgaste severo , ,v"'
ma camada de 6xxdo nio adenda 1-5 nm de Denso filme de oxidos (esmalte)-———r
espessuras._ espalhado sobre as asperezas

Particulas compactadas, 5-500 nm de diametro

Detalhe da camada densa de éxado (esmalte) 3. Recuperagdo total: desgaste brando

Figura 3.17. Mecanismo de desgaste oxidativo (BATCHELOR et al., 1995).

3.5.4. Desgaste por Fadiga Superficial e Delaminacao
Em metais ducteis pode ocorrer a delaminacdo. A deformacédo plastica causada pelas

tensdes ciclicas aplicadas em uma superficie ductil por outra superficie mais dura
originam fragmentos na forma de laminas. O acimulo de deformagdo provoca a
nucleacdo e trincas paralelas a superficie, rompendo estes fragmentos. Ja em materiais

frageis, devido a auséncia de formagéo plastica, 0 contato entre as asperezas provoca
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tensdes elevadas, que induzem a nucleacdo e crescimento de trincas em regides frageis
do material e posteriormente levam ao rompimento dos fragmentos de desgaste.

A microestrutura dos materiais que apresentam esse mecanismo de desgaste é
intensamente deformada, o material proximo a superficie se desloca na direcdo de
deslizamento devido a forca de atrito e os gréos séo orientados paralelamente a direcao

de deslizamento.

3.5.5. Ensaio de Desgaste por deslizamento
De acordo com HUTCHINGS (1992), as condicdes triboldgicas como carga normal

aplicada, velocidade de deslizamento, lubrificacdo ou ndo e tempo de deslizamento,
assim como as propriedades dos materiais, influenciam os mecanismos presentes no
desgaste. No desgaste por deslizamento, os principais fatores que comandam o desgaste
séo tensdes de contato, temperatura e oxidagéo.

A carga normal aplicada e a velocidade de deslizamento influenciardo na temperatura
da interface. Um aumento da carga aplicada eleva os niveis de tensdo na superficie de
contato, podendo causar maior deformacéao das asperezas.

A velocidade de deslizamento determina o comportamento da superficie de contato. Se
a velocidade for baixa, o calor pode ser retirado por condugéo, reduzindo a temperatura
na regido de contato. Se a velocidade for alta, a conducédo de calor ndo sera suficiente
para retirar o calor, levando a um aumento da temperatura, favorecendo a oxidacao e

diminuindo a resisténcia mecanica das asperezas e regides proximas.

Diferentes regimes de desgaste sdo obtidos com a variacdo das condicdes triboldgicas.
Dessa forma, LIM e ASHBY (1987) elaboraram um mapa de desgaste que relaciona os
regimes existentes com diversos valores de carga e velocidade de deslizamento. Para
cada regime de desgaste, diferentes mecanismos atuam. Estes mapas consistem de
modelos analiticos simples calibrados por dados experimentais e com eles é possivel

prever de maneira aproximada o mecanismo de desgaste e as taxas de desgaste com
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base nas informacdes de carga e velocidade, além das propriedades térmicas dos
materiais em deslizamento, a uma temperatura ambiente prescrita. Os mapas de
desgaste indicam que mudancas pequenas na velocidade de deslizamento ou pressao de
contato levam a transicdes entre desgaste moderado e severo, podendo mais de uma
transicdo ser gerada pela mudanca de apenas uma variavel (HUTCHINGS, 1992). Um

mapa de desgaste esta respresentado na Figura 3.18.

Velocidade de deslizamento (m/s)

Pressao Normalizada

Velocidade normalizada

Figura 3.18. Mapas de desgaste (HUTCHINGS, 1992).

Os regimes de desgaste para o par triboldgico aco/ago apresentam as seguintes
caracteristicas (HUTCHINGS, 1992):

e Regime I: pressdo de contato elevada, presenca de engripamento. Crescimento
catastréfico de juncdes nas asperidades.

e Regime Il: camadas de Oxidos penetradas pelas asperidades e formacdo de
fragmentos metalicos. Aumento da tensdo superficial (aumento do coeficiente de
atrito). Taxa de desgaste alta.

e Regime Ill: camada de Oxidos resiste a penetracdo das asperidades (menor

pressao de contato) e presenca de fragmentos destas camadas.
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e Regime IV: aumento da temperatura de contato, que pode causar a fuséo e
diminuir o atrito. No entanto, isso ndo significa decréscimo na taxa de desgaste,
pois a energia continua sendo dissipada pelo meio liquido, ocasionando desgaste
na forma de fragmentos metalicos fundidos.

e Regime V: A carga normal baixa permite a manutencdo da camada de 6xidos
formada pelo calor gerado no atrito. Taxa de desgaste menos acentuada.

e Regime VI: 0 aumento da temperatura ocorre mais nas asperidades em contato.
Observa-se o crescimento e a remocao de fragmentos da camada de oxidos.

e Regime VII: aumento da carga aplicada, mesmo com o acréscimo da taxa de
oxidacdo em certas regides, causa 0 surgimento do contato metalico entre as
asperidades, caracterizando regime severo com fragmentos metalicos.

e Regime VIII: Possibilidade de alteracdo microestrutural devido as altas

temperaturas, influenciando a estabilidade da camada de 6xidos.

Com os mapas de desgaste de Lim e Ashby € possivel prever o mecanismo de desgaste
atuante baseado nas codi¢des de carga e velocidade. Independente dos mecanismos e
modos de desgaste atuantes em um sistema tribologico, o processo de desgaste pode ser
caracterizado através de uma curva da perda de massa ou do volume em funcdo do

tempo ou da distancia deslizada.

O desempenho frente ao desgaste de acos modificados superficialmente a plasma,
utilizando diferentes configuragdes de experimento foi avaliado por diversos autores
(SANTOS et al., 2011; BORGES, 2011; MANCOSU, 2005; LEYVA et al., 2011).
Nesses estudos, observou-se um desempenho superior dos materiais modificados em
relacdo aos respectivos substratos ndo tratados, apresentando menores coeficientes de
desgaste, alem de menores volumes desgastados. Esse melhor comportamento frente ao
desgaste foi atribuido, principalmente a formacdo de uma camada superficial com maior

dureza e a presenca da fase austenita expandida, no caso de a¢os inoxidaveis.

LEYVA et al. (2011) avaliaram a resisténcia ao desgaste por microabrasdo de acos ultra

baixo carbono (UBC) nitretados a plasma por 2 horas e de agos nitretados a plasma com
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recobrimento de CrAIN, ambos os sistemas foram estudados com e sem polimento
prévio das amostras de aco UBC. Os ensaios foram realizados utilizando for¢a normal

de 0,25 N, esfera de aco AlISI 52100 com rotagéo de 80 rpm e abrasivo de SiC < 10 um.

Os resultados apresentados na Figura 3.19 indicaram que o mecanismo de desgaste
atuante em todos os sistemas foi o de rolamento entre trés corpos e que 0s sistemas
nitretados a plasma, quando comparados ao substrato de aco UBC, apresentaram
reducdo de 25% a 36% no coeficiente de desgaste e taxa de desgaste 1,3 vezes menor.
Nos sistemas nitretados e recobertos (duplex), o coeficiente de desgaste obtido foi 6,6
vezes menor e a taxa de desgaste reduziu 2,4 vezes em relacdo ao ago nitretado. De
acordo com 0s autores, 0 aumento na resisténcia ao desgaste do aco UBC se deve ao

endurecimento da superficie apds os tratamentos de modificacdo superficial.
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Figura 3.19. Dados comparativos dos (a) coeficientes de desgastes e (b) taxas de desgastes dos
sistemas nitretados e duplex (LEYVA et al., 2011).
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AUTRY et al., (2012) estudaram o efeito da implantacdo do nitrogénio em aco IF na
transferéncia de metal durante o desgaste por deslizamento realizado em condigdes
ambientes. Foi realizado ensaio de deslizamento pino sobre disco, utilizando como
contracorpo uma esfera de Al 1100, carga de 10 Ibs. Os resultados indicaram que a
implantacdo de nitrogénio em acos IF diminui a transferéncia de material durante o
deslizamento e esse comportamento é mais expressivo com o0 aumento da quantidade de

nitrogénio implantada.

Segundo ZHU et al. (2004) materiais nanoestruturados produzidos por deformacao
plastica tendem a apresentar maior resisténcia ao desgaste, uma vez que possuem dureza
maior quando comparada ao material ndo estruturado. Além disso, pesquisas

comprovam que o coeficiente de atrito de tais materiais diminui (LU et al. 2004).

O comportamento tribolégico de amostras de Fe puro deformadas plasticamente pelo
processo SMAT e nitretadas a gas a 300°C durante 9 horas foi avaliado por TONG et al.
(2003) a partir de scratching testes. Os resultados mostraram que o coeficiente de atrito
das amostras tratadas (0,38+/-0,06) foi consideravelmente menor do que o das amostras
sem tratamento (0,52+-0,03). Verificou-se ainda que com processo SMAT e posterior
nitretacdo a gas a profundidade de penetracdo diminuiu em relacdo ao Fe puro para a

mesma carga aplicada.
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4. Técnicas Utilizadas

4.1. Microscopia Eletronica de Varredura e Espectroscopia de Raios X Dispersivo
em Energia (MEV e EDS).

Microscépio Eletronico de Varredura (MEV) é um instrumento muito versatil e usado
rotineiramente para a analise microestrutural de materiais solidos. A elevada
profundidade de foco (imagem com aparéncia tridimensional) e a possibilidade de se
combinar a analise microestrutural com a microanalise quimica sdo fatores que em
muito contribuem para o amplo uso desta técnica. Apesar da complexidade dos
mecanismos para a obtencdo da imagem, o resultado é uma imagem de muito facil
interpretacdo. (MALISKA, 2002)

No MEV, um canhdo de elétrons é usado para a producdo do feixe de elétrons com
energia e quantidade suficiente para ser captado pelos detectores. Esse feixe eletrdnico é
entdo demagnificado por varias lentes eletromagnéticas, cuja finalidade é produzir um
feixe de elétrons focado com um pequeno diametro numa determinada regido da
amostra (BRANDAO, 2007)

Ao atingir a superficie da amostra, o elétron do feixe ird interagir com os atomos da
amostra perdendo energia, que sera entdo liberada da amostra de diferentes formas,

dependendo do tipo de interacdo existente.

O elétron pode se tornar um elétron retroespalhado, com energia maxima igual a energia
do elétron priméario. Esses elétrons sdo produzidos em regies mais profundas na
amostra e possuem energia suficiente para originar elétrons secundarios quando estao
voltando para a superficie. (MALISKA, 2002)

Também pode ocorrer a ionizagdo dos atomos da amostra, com a producéo de elétrons
em todo o volume de interacdo. Esses elétrons sdo chamados de elétrons secundarios e
sdo provenientes de uma regido de pouca profundidade. De todos os sinais que podem
ser utilizados para analise de amostras no MEV, o sinal de elétrons secundarios € o mais

utilizado por sua excelente resolucéo e potencial para aumentos elevados.
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Com a ionizacdo do &tomo da amostra pela interagdo do elétron priméario, ocorre a
formacéo de um vazio em uma de suas camadas. Uma das maneiras do &tomo perder o
excesso de energia € através da sua transferéncia para um elétron de outra camada,
resultando na formac&o de um elétron com energia caracteristica do material, chamado

de elétrons Auger.

Outra maneira do atomo preencher a vacancia em uma de suas camadas é através da
captura de um elétron de uma camada de maior energia. Este elétron salta para uma
camada de menor energia e a diferenca na energia é emitida na forma de um quantum de
raio-X. Como 0s niveis de energia de um atomo sdo fixos, e como as transi¢des
permitidas de uma camada para outra sdo estabelecidas pelas leis da mecanica quéantica,
a energia dos raios-X € caracteristica de cada atomo, o que permite a identificacdo e
quantificacdo dos elementos presentes na amostra através da técnica de Espectroscopia
de Raios-X Dispersivo em Energia (EDS) (MALISKA, 2002).

O espectrometro EDS possui um detector de estado sélido é capaz de distinguir raias
com energia muito proximas. Essas raias sdo organizadas segundo a ordem crescente de
energia e a frequéncia de incidéncia, isto €, gerado um espectro de emissdo de raios-X
provenientes da amostra (BRANDAO, 2007).

O micro-analisador EDS é um instrumento que analisa todos o0s elementos ao mesmo
tempo, com o auxilio significativo da computacdo. As principais consequéncias sdo: as
analises sdo rapidas e muito informativas, presta-se a andlises qualitativas e
semiquantitativas, que podem ter significado estatistico bom, é especialmente adequado
para estudos exploratérios em amostras pouco conhecidas ou mesmo desconhecidas.

Outra caracteristica importante da microanalise é a possibilidade de se obter o mapa
composicional da regido em observagdo, permitindo a correlagéo entre a metalografia

Gtica ou eletrdnica com informag6es microcomposicional detalhada (MALISKA, 2002).
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4.2. Difracédo de Raios-X (DRX)

A difracdo de raios-X € uma importante técnica para o estudo de materiais cristalinos
que permite obter informacdes sobre as suas estruturas. E possivel, com esse método,
identificar as fases cristalinas, as posi¢fes atdbmicas e a composi¢do quimica das
amostras investigadas, além das tensdes na sua rede cristalina (BRANDAO, 2007).

Um material cristalino ¢ aquele no qual os atomos estdo situados em um arranjo
periddico ao longo de grandes distancias atbmicas. Cada estrutura cristalina que se
repete periodicamente para formar um sélido cristalino é denominada célula unitéria.

O tamanho e a forma de uma célula unitéria podem ser descritos tridimensionalmente,
por vetores denotados por a, b e ¢, que correspondem as coordenadas dos eixos X, y € Z.
Os vetores que definem a célula sdo denominados eixos cristalograficos da célula,
podendo ser descritos em termos de seus comprimentos (a, b, c) e dos angulos formados
entre si (o, B e y). Estes comprimentos e angulos sdo os parametros de rede de uma

célula unitaria.

Com base nesse principio, sdo encontrados cristais que possuem sete combinacdes
possiveis de a, be c, e a, B e v, cada um dos quais representa um sistema cristalino
distinto. Os sete sistemas cristalinos sdo: cubico, tetragonal, ortorrémbico, romboédrico,
monoclinico e triclinico. O sistema cubico é o que apresenta maior grau de simetria e
nele a=b=c e a= p=y=90° (CALLISTER, 2002).

Além do parametro de rede, a descricdo geométrica dos planos e direcdes
cristalogréficas existentes em uma estrutura cristalina é feita através de uma notacgdo
denominada Indices de Miller. Os planos sdo denotados pelos indices h,k,| que
representam respectivamente, o inverso dos interceptos de cada plano com 0s eixos X, y
e z. A distancia entre dois planos paralelos adjacentes e que possuem 0s mesmos indices
de Miller, é denominada dny (ASKELAND, 1994).

Quando um feixe de raios-x incide sobre uma amostra, a interferéncia construtiva da
radiagdo difratada nos planos cristalinos presentes na amostra traduz-se no

aparecimento de um pico de difracdo. Para um conjunto de planos cristalinos com
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indices de Miller (hkl), a condicdo para que ocorra a interferéncia construtiva é

traduzida pela lei de Bragg:

2dsend = nA (4.2)

onde, d ¢é a distancia interplanar, A o comprimento de onda da radiacao utilizada e 6 € a
metade do angulo entre o feixe difratado e a direcdo original em graus A variagéo do
angulo de incidéncia do feixe sobre a amostra permite a deteccdo dos picos de difragédo

referentes aos planos cristalinos presentes na amostra.

A partir dos valores do espacamento interplanar e dos indices de cada plano de uma
certa fase cubica que difrata, obtém-se o valor do pardmetro de rede a (CULLITY,
1978):

a

d=——
ViS4 k417

(4.2)
onde d é o espacamento interplanar em relagcdo aos planos que difratam e h, k, | sdo os
indices dos planos que difratam.

A precisdo do parametro de rede calculado depende da precisdo em senf. Devido ao
fato do valor de sen6 alterar muito pouco com 6 em torno de 90°, o sen6 pode ser obtido
com maior precisdo para 6 proximo de 90°(CULLITY, 1978). Sendo assim, uma maior
precisdo no pardmetro de rede pode ser obtida apenas selecionando o valor do

parametro de rede calculado para o pico de angulo mais alto do difratograma.

4.3. Ensaios de Penetragdo Instrumentada

A dureza é uma medida da resisténcia de um material a uma deformacéo localizada com
uma impressdo ou risco pela aplicagdo de uma forca. Os métodos convencionais de
medicdo de dureza envolvem, nos calculos dessa propriedade a determinacdo do

tamanho da impressdo residual na amostra como funcdo da carga aplicada. Nestes
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casos, a medida da diagonal da impressdo permite calcular a area de contato do
penetrador com a amostra, e a partir de entdo determinar a propriedade dureza
(DIETER, 1981). Para os testes de penetracdo a cargas muito baixas, as impressoes
residuais sdo muito pequenas tornando-se dificil as medidas das diagonais. Neste caso, a
medida da dureza é obtida em func¢éo da forc¢a aplicada e da profundidade de penetracao

conseguidas em sistemas instrumentados de penetracdo (FISHER-CRIPPS, 2002).

O método de Ensaio de Penetracdo Instrumentada (EPI) permite determinar
propriedades de materiais em escala nanométrica e vem sendo bastante empregada na
caracterizagdo de filmes finos e materiais nanoestruturados. Por este método, sdo
utilizadas cargas da ordem de milinewtons que resultam em profundidades de
penetracdo em niveis nanométricos. As pequenas impressdes obtidas nos ensaios
possibilitam determinar propriedades mecénicas, tais como dureza e moddulo de
elasticidade de pequenos volumes. No caso de filmes finos a técnica permite estudar
suas propriedades com menor influéncia do substrato, ou até sem a sua influéncia
(PHARR, 1998; LEPIENSKI, 2004).

Nos sistemas de penetracdo instrumentada, a medida que um penetrador de geometria
especifica é pressionado contra uma superficie de aplicacdo € realizada uma medida
continua e simultanea da forca (F) e da profundidade de penetracdo (h), gerando as
curvasforga-deslocamento. A partir dessas curvas, do conhecimento sobre a geometria
do penetrador e da profundidade de contato é possivel obter a dureza e outras
propriedades mecanicas do material tais como modulo de elasticidade, trabalho
mecanico realizado durante a deformacdo além de outras informacdes sobre
encruamento e presenga de trincas (FISHER-CRIPPS, 2002).

No ensaio de penetracdo instrumentada (EPI), & medida que o penetrador é pressionado
contra a superficie do material, ocorrem processos de deformacéo pléastica e elastica,
produzindo uma impresséo de dureza com a forma do penetrador até uma profundidade
de contato, caracteristica do material. Quando o penetrador é retirado, somente a por¢édo

elastica do deslocamento é recuperada, o que permite separar efetivamente as
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propriedades plésticas do material das elésticas. Uma curva tipica forca-deslocamento

de um ciclo carga-descarga esté ilustrada na Figura 4.1.
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Figura 4.1. Curva Forga-Deslocamento tipica de um ciclo carga-descarga em um ensaio de
penetracdo instrumentada. (OLIVER E PHARR, 1992).

Os parametros importantes mostrados nesta curva sdo: a carga maxima (P max), a
profundidade méaxima (h max), a profundidade final ou residual (hf) depois da descarga
e a inclinacdo da curva de descarga (S= dP/dh). O pardmetro S tem as dimensdes forca

por unidade de distancia e é conhecido como rigidez de contato el&stico.

A dureza e 0 modulo de elasticidade sdo derivados destas quantidades (OLIVER E
PHARR, 1992). De acordo com o método de Oliver e Pharr, é possivel determinar a
dureza (H) e o mddulo de elasticidade (E) pelas seguintes expressoes:

H=P/A (4.3)

Onde P é a carga e A a area de contato.
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4.4. Ensaio de Desgaste Pino sobre Disco

De acordo com HUTCHINGS (1992), existem pelo menos oito métodos de ensaios de
desgaste por deslizamento, sendo a configuracdo pino sobre disco utilizada no presente
trabalho. O ensaio consiste em deslizar, a velocidade constante, um dos materiais com
um percurso em forma de circulo com raio fixo sobre o outro material, que permanece

fixo.

O material em estudo é chamado corpo de prova ou disco e possui dimensdes
determinadas pelo tamanho do porta-amostra do equipamento, conhecido como
tribbmetro. Segundo a norma ASMTM G99-95a, a espessura do corpo de prova deve
estar entre 2 mm e 10 mm. O outro material, com formato de pino é chamado “contra
corpo” e é preso no tribdmetro por um cabecote que pode se movimentar em diferentes
raios de trilhas de desgaste do disco. O cabecote é utilizado para manter o alinhamento
entre os corpos e, pelo uso de um transdutor de tensdo, medir os desvios de eixo
principal causados pela forca de atrito durante o ensaio. A forca normal aplicada no
ensaio € estatica e exercida através de pesos de valores conhecidos. Os ensaios podem
ser realizados a seco ou com lubrificantes. A figura 4.2 ilustra um ensaio tipico com

configuracdo pino sobre disco.

Forga normal

Figura 4.2. Representagéo de ensaio de desgaste por deslizamento tipo pino sobre disco.

Para a aquisicdo de dados € utilizado um software instalado em um computador
acoplado ao tribdmetro. Este mesmo software controla os parametros de teste como

rotacdo e distancia percorrida. Os relatorios obtidos sdo sob a forma de gréaficos ou
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planilhas, que retratam a variacdo da forca e coeficiente de atrito com a distancia

percorrida, tempo de ensaio ou nimero de revolucdes do corpo de prova.
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5. Metodologia

5.1. Sistemas Estudados

Para avaliar a possivel influéncia do pré-encruamento na nitretacéo a plasma de acos IF,
chapas de aco de 2 cm x 2 cm e 2 mm de espessura foram cortadas e submetidas ao
processo de shot peening. Posteriorme, essas amostras nitretadas a plasma nas
temperaturas de 500°C, 475°C e 450°C.

A caracterizacdo dos sistemas foi avaliada por técnicas de perfilometria bidimensional,
MEV, Difracdo de Raios-X e desgaste por deslizamento a seco na configuracdo pino
sobre disco. A resisténcia mecanica foi investigada por medidas de ultramicrodureza e
nanodureza. A figura 5.1 ilustra as diferentes condi¢des dos sistemas, bem como as

técnicas utilizadas neste trabalho.

hiaterial
Ao IF
Condigdo | |
Hitratado Shot peening 2
niteatacin
1 I
Temperatura |
[e] [ec]
Técnicas
Utilizadas —L
Darfilomatris MEV Diffacio de Drraza Diezgasts por
Raios-X deslizzmento

Figura 5.1. CondicOes de produgdo dos sistemas técnicas utilizadas.

A identificacdo dos sistemas utilizados e os tratamentos correspondentes estdo expostos
na Tabela V.1.
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Tabela V.1. Sistemas estudados

Sistema Descricéo
IF Aco IF como recebido.
IF-SP Aco IF com shot peening
N450 Aco IF nitretado a 450°C
Aco IF com shot peening e
N450-SP
nitretado a 450°C
N475 Aco IF nitretado a 475°C.
Aco IF com shot peening e
N475-SP 9_ ) P :
nitniretado a 475°C
N500 Aco IF nitretado a 500°C
Aco IF com shot peening e
N500-SP ¢ P :

nitretado a 500°C

Os sistemas apresentados acima foram nitretados durante 4 horas a plasma e em
configuracdo DC triodo, que permite a utilizacdo de pressdes e temperaturas menores do
que as utilizadas na configuracdo diodo. Foram produzidas 16 amostras de cada sistema.

Esses sistemas ndo foram submetidos a tratamento térmico ap06s o processo a plasma.

5.2. Preparagédo dos sistemas

5.2.1. Shot Peening
O processo de shot peening de parte dos sistemas estudados foi realizado na empresa

Zirtec Ltda. O ensaio foi baseado na norma AMS-S-13165 e os parametros utilizados
foram os seguintes:

v' Pressdo do ar comprimido: 100 Psi;

v" Distancia do bico: 100 mm;

v" Cobertura: 100%;



48

v' Intensidade Almen: 0,006”-0,009” A
v Material da granalha: aco inoxidavel ABNT 316.

v Diametro da granalha: S-10 com diametro entre 0,09 mm e 0,2 mm.

Apo0s o processo de shot peening, as amostras de ago IF passaram por um jateamento

com esferas de vidro para eliminar qualquer contaminacdo que possa ter ocorrido.

5.2.2. Nitretacdo a Plasma
A nitretacdo a plasma em configuracdo DC triodo foi realizada na empresa TECVAC

Ltd, Inglaterra, usando as seguintes condi¢Bes de processo:
v Pressdo: 4 x 10° mbar;

v Composicao de gas: 60% Argdnio + 40% Nitrogénio;

v" Voltagem: 200 V;

v' Temperatura: 500°C, 475°C e 450°C.

v Tempo: 4 horas

5.3. Caracterizacdo dos sistemas

A caracterizacdo morfoldgica e mecanica dos sistemas modificados superficialmente foi
realizada por técnicas de perfilometria, microscopia eletrdnica de varredura, difraco de
raios-X, ensaios de ultramicrodureza por penetracdo instrumentada (EPI) e

nanoindentacdo. A avaliacdo da resisténcia ao desgaste foi realizada através de ensaios

de desgaste por deslizamento a seco na configuracéo pino sobre disco.

5.3.1. Perfilometria
A perfilometria bidimensional foi realizada para avaliar a rugosidade superficial dos

sitemas apds os tratamentos de nitretacdo com e sem pré-shot peening. Foi utilizado o
perfildbmetro T8000 da HOMMELWERKE do Laboratério Nanotec-Tribologia do
Departamento de Engenharia Metalurgica e de Materiais da EE-UFMG. Para o
tratamento dos dados foram utilizados os programas Turbo Wave V.755 e Hommel Map

Expert 6.2. Os parametros utilizados foram:
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v Apalpador: TKU 300, mével, amplitude de 800 um, angulo de ponta 90° e raio
da ponta 5 pm;
v’ Espacamento entre cada medi¢do sobre a linha de varredura: 1 um;
v" Velocidade de varredura: 0,50 mm/s.
Os parametros de rugosidade superficial avaliados foram Ra e Rq, que representam a

rugosidade media e a rugosidade média quadratica, respectivamente.

5.3.2. Microscopia de Elétrons por Varredura (MEV)
Imagens por MEV da sec¢do transversal dos sistemas modificados foram obtidas a fim

de avaliar a morfologia e estimar a espessura da camada nitretada nos sistemas

estudados.

Para geracdo das imagens das amostras transversais foram realizados cortes transversais
de aproximadamente 2 milimetros, utilizando uma maquina Isomet® 1000 da Buehler,
com discos adiamantados Buehler HC15 Diamond Series® com dimensdes @127 mm X
0,4 mm e liquido refrigerante Isocut® Plus pertencente ao Laboratério de Tribologia do
Departamento de Engenharia Metallrgica e de Materiais da UFMG. A velocidade do
disco utilizada foi de 200 rpm e peso de 100 gramas. As amostras cortadas foram entéo

embutidas a frio em resina epoxi.

Posteriormente, as amostras foram lixadas e polidas. As granulometrias das lixas
utilizadas foram 240, 320, 400, 600 e 1000 e o polimento manual foi realizado em
panos de 9 um, 3 um e 1 um. Com o objetivo de revelar a miscroestrutura do ago, as
amostras foram submetidas ao ataque quimico com reagente Nital 4% durante dez

segundos.

O MEV tambem foi utilizado ap0s os ensaios de desgaste pino sobre disco dentro e fora
da trilha de desgaste para analise das modifica¢fes causadas ap0s desgaste dos sistemas.
Essas imagens permitiram medir a largura da trilha desgastada para cada sistema, além
de permitir uma visdo geral do comportamento de cada sistema frente ao desgaste. A

composigdo quimica dentro e fora da trilha, assim como dos debris gerados durante o
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desgaste foi determinada utilizando-se o Espectrometro de Energia Dispersiva de
Raios -X (EDS — Energy Dispersive Spectrometer).

Para tais andlises, foi utilizado o microscépio da marca FEI, modelo Inspect S50,
potencial de aceleracdo de 15 KV. Foi realizado um recobrimento condutor das
amostras com uma pelicula de ouro através do SPI Suplies. A composicado quimica das
amostras foi obtida a partir de um espectrometro de energia dispersiva (Energy
Dispersive Spectroscopy-EDS) EDAX, modelo Genesis acoplado ao MEV instalados no
laborat6rio de Microscopia Eletronica de Varredura do Departamento de Engenharia
Metalurgica e de Materiais da UFMG.

5.3.3. Difracdo de raios-X
A caracterizacdo das fases cristalinas dos sistemas em estudo foi realizada por meio de

um difratbmetro de raios-X (DRX) Philips (Panalytical), sistema X’Pert-APD,
controlador PW 1710, gerador 1830/40, gonidmetro PW 3020/00 com o0s seguintes
parametros:
v Tensdo no tubo: 35 kV
Corrente: 50 mA
Radiagdo: Cu ko, A= 1,54056 A, 1,=1,54439 A
Espacamento (Step size): 0,02%s
Faixa de varredura (26) de 20° a 90°
Poténcia maxima: 1,75 KW

Temperatura: ambiente

N N N N S NN

Cristal monocromador de grafita

O difratdbmetro estd instalado no Laboratorio de Raios-X do Departamento de
Engenharia MetalUrgica e de Materiais da Escola de Engenharia da UFMG. Para a
identificacdo das fases e comparacdo com os parametros de rede foi utilizado um banco
de dados (International Centre of Diffraction Data - ICDD). O célculo dos parametros
de rede foi realizado a partir da equacéo da Lei de Bragg, descrita no capitulo 4, que

expressa matematicamente o principio da difracao.
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5.3.4. Ensaios de Penetracao Instrumentada
Foram realizados ensaios de penetracdo instrumentada (EPI) em um Ultra-

microdurémetro Shimadzu, modelo DUH-W201S, pertencente ao Laboratério Nanotec-
Tribologia do Departamento de Engenharia MetalUrgica e de Materiais da EE-UFMG.

O penetrador de diamante Berkovich foi utilizado e as forcas utilizadas foram de
100 mN e 1900mN. Foi usado o modo carregamento/descarregamento, com tempo de

permanéncia de 5 segundos. A taxa de aplicagéo utilizada foi de 0,83 mN/s.

Ensaios de nanodureza foram realizados em um tribdmetro Hysitron T1 950 também
com um penetrador Berkovich. Os parametros de teste consistiram de controle de carga
com tempo de carregamento e descarregamento de 15 s e tempo de permanéncia de 5 s.
A carga utilizada foi 2 mN. A anélise de variancia a 5% de probabilidade foi adotada
para comparacdo das médias dos resultados de dureza e nanodureza.

5.3.5. Desgaste pino sobre disco
Os ensaios de desgaste foram realizados nos seis sistemas estudados. O ensaio foi

realizado em configuracdo pino sobre disco (sem lubrificacdo). O equipamento utilizado
foi o tribbmetro Microphotonics, modelo SMT-A/0100-MT/60/NI. instalado no
Laboratdrio de Desgaste - Tribologia do Departamento de Engenharia Metallrgica e de
Materiais da UFMG. O software Nanovea Tribometer V1.5 foi utilizado para monitorar
os resultados de coeficiente de atrito e forca de atrito. Todos os testes foram realizados
em umidade em torno de 45% e 50% e temperaturas entre 19°C e 21°C. Os parametros

utilizados nos ensaios foram:

Raio da trilha: 3 mm;

Distancia percorrida: 2500 m;

Velocidade de rotacéo: 380 rpm;

Tempo de ensaio: 5 horas e 50 minutos para cada amostra
Material da esfera: WC/Co;

Diametro da esfera: 8 mm:;

SR N N N N N

Forca normal: 10 N
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As condicdes utilizadas no teste de desgaste por deslizamento foram selecionadas de
forma a diferenciar claramente os parametros quantitativos e qualitativos do desgaste

para cada um dos materiais estudados, permitindo a comparagéo entre 0s sistemas.
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6. Resultados e Discussao

6.1. Composicdo Quimica do Aco IF

A composic¢do quimica do aco IF utilizado como substrato em todos os sistemas em
estudo € mostrado na Tabela VI.1. As analises foram realizadas pela empresa
Companhia Siderurgica de Tubardo-CST e obtidos a partir da técnica de espectroscopia
de emissdo Otica no equipamento Thermo Electron, modelo ARL 4460. Os elementos
carbono e nitrogénio foram quantificados com analisadores LECO.

Tabela VI.1. Composicdo Quimica (%p) do aco IF.

Elementos (%op)

C N Ti Nb P S Al Si Mn

0.005 0.006 0.049 0.002 0.012 0.0071 0.025 0.012 0.12

De acordo com os resultados apresentados na Tabela V1.1, observa-se que a composicao
quimica do aco IF estd de acordo com a faixa de variacdo prevista para agos IF
(KRAUSS. 1991), onde é perceptivel a baixa concentracdo dos elementos intersticiais

carbono e nitrogénio em relacdo aos agos carbono comuns.

6.2. Rugosidade

A Figura 6.1 ilustra os valores de rugosidade medidos para todos os sistemas em estudo.
Nota-se que 0 processo de nitretacdo a plasma aumentou os valores dos parametros
bidimensionais de rugosidade Ra e Rq. Esse incremento na rugosidade foi maior para o
sistema N475 e menor para o sistema N500. J& 0 encruamento prévio a nitretacdo a
plasma aumentou em mais de duas vezes esses pardmetros, apesar das condicOes

selecionadas para o tratamento ndo terem sido severas.

Sabe-se que ambos o0s processos utilizados (shot peening e nitretacdo a plasma) podem
aumentar a rugosidade superficial do material base (BAGHERI et al., 2009; D"HAEN
etal., 1995).
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Figura 6.1. Parametros Ra e Rq dos sistemas.

Fatores como maior taxa de pulverizacéo catddica, maior composicao de hidrogénio no
plasma, temperatura, tempo e formacdo de poros na camada de compostos estdo
relacionadas com esse aumento na rugosidade (SINGH et al., 2006). No processo de
shot peening, a alteracdo da superficie pode ser devido as condi¢des utilizadas durante o
tratamento (HASSANI-GANGARA et al., 2014).

6.3. Microestrutura

Aco IF
Na Figura 6.2 esta ilustrada a microestrutura da secdo transversal do aco IF obtida por

microscopia eletronica de varredura com aumento de 1000 vezes. Observa-se que 0 ago
IF apresenta microestrutura ferritica, com gréos grandes e razoavelmente equiaxiais e

algumas inclusdes, tipicos do aco em questao.
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Figura 6.2. Microestrutura transversal do ago IF obtida por MEV. Aumento de 1000X.

A microestrutura do a¢o IF com encruado por processo de shot peening (IF-SP) pode

ser visualizada na Figura 6.3.

(@) (b)
Figura 6.3. Microestrutura transversal do aco IF-SP obtida por MEV. (a) Aumento de 1000X,

(b) aumento de 5000X.

As micrografias revelam irregularidades na superficie do aco IF-SP quando comparada
ao aco IF como recebido. Essas irregularidades s&o resultantes do impacto com as
esferas de aco no processo de shot peening. Também sdo observadas alteracdes na
microestrutura do material proximo a superficie e um elevado nivel de heterogeneidade
no material. Segundo WROBLEWSKI E SKALSKI (2006) esta diversidade pode ser
explicada ndo apenas pela dispersdo aleatéria dos impactos, mas também pelas suas
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interagbes com a superficie do ago originando uma camada superficial com
caracteristicas de escoamento plastico. De acordo com a Figura 6.3b, a profundidade de
deformacéo provocada pelo processo shot peening variou em torno de 20 um. Nenhuma

alteracéo foi observada ao longo da profundidade do material.

Sistemas Nitretados

A andlise das micrografias dos sistemas nitretados apresentadas na Figura 6.4
demonstrou a existéncia, proxima a superficie, de uma camada mais compacta e uma
segunda regido logo abaixo desta em que se observa a presenca de precipitados na
matriz ferritica. Essas regides observadas por MEV foram formadas no processo de
nitretacdo e representam, respectivamente, a camada de compostos e a zona de difuséo,

onde o nitrogénio é encontrado em solucéo sélida e na forma de nitretos.

Os precipitados encontrados na zona de difusdo apresentaram duas morfologias
distintas. Na regido logo abaixo da camada de compostos, observou-se a presenca de
precipitados na forma de agulhas grandes, enquanto que em maiores profundidades,
ocorreu a presenca de finos precipitados na forma de agulhas curtas na matriz ferritica.

Precipitados com as mesmas morfologias foram encontrados anteriormente por
MARQUES et al. (2006), LEE et al. (2010) e OLIVEIRA et al. (2002), GONTIJO et
al., 2004; ALVES et al. (2007) em agos IF e agos baixo carbono nitretados. Essas
diferentes morfologias obtidas estdo relacionadas com diferentes fases de nitretos
formadas durante o processo de nitretacdo em funcdo da variacdo da concentracdo de
nitrogénio ao longo da amostra. Os nitretos na forma de agulhas formados préximo a
superficie foram anteriormente identificados como y’-Fe;N e o0s nitretos na forma de
agulhas curtas, como a’’-FejsN; (LEE et al., 2010, GONTHO et al., 2004).

Em relacdo aos sistemas nitretados a 475°C e 450°C, no sitema sistema nitretado a
500°C verificou-se maior quantidade de precipitados na forma de agulhas grandes e até
maiores profundidades, indicando que a condicdo de tratamento a 500°C permitiu

concentragfes mais elevadas de nitrogénio em maiores distancias da superficie.



Figura 6.4. Imagens tipicas de MEV das amostras de aco IF nitretadas a plasma
temperaturas de (a) 500°C, (b) 475°C e (c) 450°C.
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Segundo ABDALLA et al. (2006), os tratamentos termoquimicos a plasma sdo muito
sensiveis aos parametros de processamento aplicados. As espessuras da camada da
camada de compostos e da zona de difusdo podem variar com a temperatura,
concentracdo de nitrogénio e com o tempo de permanéncia do tratamento. A espessura
média da camada de compostos estimada a partir das imagens de MEV foi de 6,3 um,
45 pum e 4,3 um para as temperaturas de nitretacdo de 500°C, 475°C e 450°C,

respectivamente.

Nas imagens de MEV com aumentos menores exibidas na Figura 6.5, nota-se que 0s
precipitados da zona de difusdo atingiram a profundidade de aproximadamente 250 um
em todos os sistemas nitretados a plasma. No entanto, esta ndo ¢ a profundidade de fato
alcancada, ensaios de dureza forneceram profundidades maiores, poréem o MEV
apresenta limitacdes dependendo do aumento utilizado. Observa-se também que houve
uma intensa precipitacdo, comprovando a efetiva difusdo do nitrogénio na estrutura do

aco em funcédo dos parametros selecionados no processo de nitretacédo a plasma.

Em funcéo da baixa solubilidade do nitrogénio na fase Fe CCC, na camada de difuséo,
além de ser uma regido com nitrogénio em solucdo sélida, nela ocorre uma precipitacéo
de nitretos em finissima escala. Enquanto o endurecimento por solucdo solida é
relativamente pouco significante, o endurecimento por precipitacdo, que distorce e

tensiona a matriz ferritica, é o efeito predominante (ALVES JR, 2001)
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(©)

Figura 6.5. Imagens tipicas de MEV das amostras de aco IF nitretadas a plasma nas
temperaturas: (a) N500, (b) N475 e (c) N450.
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Sistemas com Shot Peening e Nitretacdo

A Figura 6.6 mostra as imagens obtidas por MEV das amostras pré-encruadas pelo
processo de shot peening e nitretadas em diferentes temperaturas. Sdo observadas
irregularidades proximas as superficies em todas as temperaturas estudadas,

provenientes da deformagéo causada pelo shot peening.

A partir das imagens, sdo identificadas as camadas de compostos préximas a superficie
e logo abaixo os nitretos precipitados na forma de agulhas curtas formando a camada de
difusdo. Nas amostras nitretadas a plasma a 475°C e 450°C, os precipitados
apresentaram tamanhos menores quando comparados a temperatura de nitretacdo de
500°C.

Com excecdo da amostra N500-SP, nos sistemas nitretados com pré-shot peening nédo
foi observada a presenca de grandes agulhas de nitretos (y’-Fe4N), indicando que com o
encruamento prévio a nitretacdo houve menor concentracdo de nitrogénio no interior da
amostra, precipitando preferencialmente nitretos de ferro com baixa concentracdo de
nitrogénio na zona de difusdo. Mesmo para a condicdo nitretada a 500°C com pré-shot
peening, a quantidade desse tipo de nitreto formado foi muito inferior comparado ao

sistema apenas nitretado na mesma temperatura (N500).

Apesar de apresentarem ondulagdes oriundas do shot peening, as espessuras estimadas
das camadas de compostos a partir das imagens de MEV foram semelhantes as obtidas
nos sistemas apenas nitretados, com valores de 6 um, 45 pm e 3,9 um para as

temperaturas de nitretacdo de 500°C, 475°C e 450°C, respectivamente.
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Figura 6.6. Imagens tipicas de MEV dos sistemas de ago IF com shot peening e nitretadas (a)
N500-SP, (b) 475-SP e (c) 450-SP.
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6.4. Identificacéo de fases por Difracdo de Raios-X

Sistemas sem Shot Peening
A Figura 6.7 apresenta o difratograma de raios x para o aco IF.
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1
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25000
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I
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_

e
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Figura 6.7. Difratograma do ago IF.

De acordo com o difratograma acima, a Unica fase encontrada no ago IF foi a ferrita
(Fe-o. ou Fe CCC) com o pico mais intenso para o plano (110). O pardmetro de rede

calculado foi igual a 0,2861 nm.

Nos difratogramas dos sistemas nitretados, apresentados nas Figuras 6.8, 6.9 e 6.10
também foi observada a presenca da fase a-Fe. Os parametros de rede calculados para
esta fase foram ligeiramente superiores ao da fase a-Fe do ago IF. A Tabela V1.2 resume

os valores dos parametros de rede calculados.
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Figura 6.8. Difratograma do aco IF e sistema nitretado a plasma a 500°C (N500).
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Figura 6.10. Difratograma do ago IF e sistema nitretado a plasma a 450°C (N450).

Além da fase Fe-a, verificou-se também a presenca de nitretos de ferro Fe,sN (g-hcp,
ICDD 73-212, 76-0090 e 83-0879) e Fe;N (ICDD 86-0231). As orientagdes
cristalograficas preferenciais para a fase - Fe, 3N foram (111) e (002) e para a fase y’-
Fe;sN foram (200) e (111). Os parametros de rede calculados para a fase y’-FesN

apresentaram valores em torno de 0,380nm, bem préximos ao informado na ficha ICDD

86-0231 (0,3796).

De acordo com o diagrama de fases Fe-N, a fase &- Fe, 3N é formada em maiores
concentragdes de nitrogénio (11% e 11,35%) e a fase y’-Fe4N é formada entre 5,7% e
6,1% de nitrogénio. Verificou-se que na amostra nitretada a 500°C a relagdo entre as
intensidades dos picos das fases de nitretos e da fase a-Fe foi maior, sugerindo maior
quantidade de nitretos com alta concentragdo de nitrogénio nessa condi¢do quando
comparada as temperaturas de 475°C e 450°C. Esse fato pode ser comprovado pela

maior quantidade de nitretos na forma de agulhas grandes obtido nessa condi¢do, como

mostrado na Figura 6.4.
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Segundo SUN e BELL (1991), normalmente uma camada de compostos bifésica €
formada na nitretacdo de acos baixa liga, mesmo quando é utilizado plasma de
nitrogénio livre de carbono. Na regido mais externa da camada de compostos é esperada
uma predominancia da fase &- Fep 3N, enquanto que na regido mais interna a fase y’-
FesN predomina. Além dessas fases, na regido de difusdo com menores concentragdes
de nitrogénio, a fase o’’-Fe;N, é observada (LEE et al., 2010; OLIVEIRA et al., 2002,
GONTHO et al., 2010, ALVES et al., 2007).

A presenga da fase a’’-Fe;gN, ndo foi constatada nos difratogramas dos sistemas
nitretados, uma vez que os picos referentes a esta fase sobrepdem os picos de a-Fe (LEE
et al., 2010; GONTIJO et al., 2010). No entanto, as imagens de MEV da Figura 6.4
desses sistemas revelaram a presenca de precipitados com a mesma morfologia desta
fase (agulhas curtas) e em maiores profundidades da zona difuséo, sugerindo que houve

a formacéo desta fase.

Sistemas com Shot Peening
A Figura 6.11 ilustra os difratograma dos acos IF e IF com pré- shot peening.

a-Fe(110)
a-Fe{200)

£
A A A__ACO IF-sP
i A A ACO IF
1 i 1 i I " 1 i 1 i | I ]
30 40 50 60 70 80 90

20 (°)
Figura 6.11. Difratograma do ago IF com shot peening (IF-SP).
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De acordo com o difratograma, observa-se que, assim como no aco IF sem encruamento
por shot peening, apenas as fases correspondentes ao Fe-a foram encontradas, com o
pico mais intenso no plano (110). O parametro de rede calculado para a fase Fe-a foi
igual a 0,2866 nm. Observa-se também que os picos difratados no aco IF-SP
apresentaram menor intensidade e séo ligeiramente mais largos quando comparado ao
aco IF. Tal comportamento esta relacionado com as tensdes introduzidas pelo processo
mecanico de shot peening (FERKEL et al., 3003).

De acordo com CULLITY (1978), quando um metal é deformado plasticamente, ocorre
0 deslizamento dos grdos e estes mudam suas formas. Se as tensdes no interior do
material, provocadas pela deformacéo plastica ndo forem uniformes, surgem regides nas
quais o espacamento do plano difere do espacamento em regides adjacentes. Estas
regides resultam em alargamento e menor intensidade dos picos difratados em relagdo a

sua posicao original, antes da deformacdo pléstica.

Os difratogramas das amostras nitretadas a plasma com encruamento prévio estdo
mostrados nas Figuras 6.12, 6.13 e 6.14. Para esses sitemas (N500-SP, N475-SP e
N450-SP) foram identificadas as fases Fe-a, e-Fe,3N, y’-FesN. Os pardmetros de rede

calculados para a fase Fe-a estdo apresentados na Tabela VI.2.

Foi observado que com a reducdo da temperatura de nitretacdo (N475-SP e N450-SP)
houve um aumento da intensidade do pico relativo a fase Fe-a. Considerando a baixa
profundidade de penetracdo dos raios-X em analises de difracdo, os resultados de DRX
obtidos nesse trabalho se referem basicamente a camada de compostos. Sendo assim, a
maior intensidade dos picos da fase Fe-a nas amostras N475-SP e N450-SP indicam que
em menores temperaturas de nitretacdo houve menor formacéo de nitretos de ferro dos
tipos y’-FesN e e-Fe,3N. Como nédo foram observados precipitados na forma de agulhas
grandes nas condigdes N450-SP e N475-SP, acredita-se que as fases y’-FesN, e-Fe,sN

verificadas nos difratogramas sejam referentes a camadas de compostos.
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Figura 6.14. Difratogramas do aco IF e sistema nitretado a plasma a 450°C (N450-SP).

O aumento na intensidade do pico referente a fase Fe-o foi verificado também ao
comparar os sistemas nitretados com e sem shot peening em todas as temperaturas,
sugerindo que nas amostras com encruamento prévio a nitretacdo também houve menor

formagé&o de nitretos de ferro ricos em nitrogénio y’-FesN e e-Fey3N.

Os resultados de MEV e DRX indicaram que o processo de shot peening antes da
nitretacdo ocasionou a formacao de nitretos com menores concentragdes de nitrogénio.
Medidas dos perfis bidimensionais (Figura 6.1) das amostras revelaram que o pré-
tratamento mecénico alterou a superficie dos agos IF, aumentando sua rugosidade.
Sabe-se que uma superficie rugosa pode dificultar a nitretacdo de pecas,
comprometendo a eficiéncia do processo termoquimico (SINGH et al., 2006). Sendo
assim, acredita-se que a rugosidade pode ter prejudicado a difuséo do nitrogénio no aco,
diminuindo sua concentragcdo no interior da amostra e precipitando apenas nitretos de

ferro do tipo o’’-Fe1gN, na zona de difuséo.
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Tabela V1.2. Par@metros de rede calculados para a fase Fe-a dos sitemas.
Parametro de rede (nm)

Sistemas o-Fe (211)
Aco IF 0,286179
N500 0,286411
N475 0,286181
N450 0,286345
IF-SP 0,28663
N500-SP 0,28665
N475-SP 0,28637
N450-SP 0,28615

A Figura 6.15 resume as mudancas nos valores do pardmetro de rede da fase Fe-a (211)
em fungédo de temperaturas distintas utilizadas na nitretacdo a plasma. Esse resultado
ndo é comum de ser observado em nitretacdo convencional, onde se espera que 0S picos
de difracao referentes a essa fase ndo se desloguem (KIM et al., 2003). Essas mudancas
podem ter acontecido em funcdo de um possivel aumento da concentracdo de nitrogénio
em solucdo sélida na fase Fe-a. Para os sistemas nitretados a plasma sem encruamento
prévio, os parametros de Fe-o sdo mais baixos do que os referentes aos sistemas pré-
encruados, com excecao da temperatura 450°C. A solubilidade do nitrogénio é muito
baixa a temperatura ambiente (0,0001%) e na temperatura de 590°C ¢ igual a 0,1%. Ou
seja, com o0 aumento da temperatura hd uma previsdo de maior solubilidade do

nitrogénio dissolvido no Fe-a.
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Figura 6.15. Alteracdo do parametro de rede da fase Fe-a dos sistemas nitretados a plasma com

e sem encruamento prévio.

Uma das principais vantagens dos processos de nitretacdo a plasma é a possibilidade de
se obter maior concentracdo de elementos intersticiais em relacdo aos processos de
nitretacdo convencionais (LEYLAND et al., 2000). Além disso, na configuracdo DC-
triodo utilizada neste trabalho, maiores niveis de ionizacdo em descarga sao obtidos
quando comparados a configuracdo DC-diodo. Nessa configuracdo, as pressdes
utilizadas sdo muito baixas, levando a uma maior dissociacdo e consequentemente a
uma quantidade maior de nitrogénio atdbmico que chega até a amostra (AVELAR-
BATISTA et al., 2003). Esses fatos podem ter levado a um teor de nitrogénio maior na

superficie do que outros registrados na literatura.
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6.5. Ultramicrodureza

Sistemas Nitretados
As curvas médias de dureza em fungdo da profundidade das amostras de aco IF e aco IF
nitretadas em diferentes temperaturas estdo apresentadas na Figura 6.16.

Observa-se que 0 processo de nitretacdo a plasma aumentou a dureza do aco IF nao
apenas na superficie, mas também ao longo da profundidade do material. As curvas dos
sistemas nitretados apresentaram valores de dureza maximos proximo a superficie e
estes diminuiram gradativamente a medida que a distancia da superficie aumentou, até

atingir o valor do substrato de aco IF.
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Figura 6.16. Perfil de dureza versus profundidade das amostras de aco IF e aco IF nitretadas em
diferentes temperaturas. Forga:1900 mN

Os valores de dureza obtidos para os sistemas N500, N475 e N450 atingiram
aproximadamente 2 GPa, enquanto a dureza do aco IF sem tratamento a plasma foi em
média 0,98 GPa. Esses resultados ilustram que houve um endurecimento significativo
do aco IF quando nitretado a plasma durante 4 horas nas temperaturas de 500°C, 475°C

e 450°C, comprovando a eficiéncia do tratamento termoquimico a plasma em acos IF.
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Os elevados valores de dureza em profundidades de até aproximadamente 150 pm
encontrados para as trés temperaturas de tratamento ndo apresentaram diferenca
significativa. A presenca de um patamar em menores profundidades, com valores de
dureza independentes da temperatura de nitretacdo foi obtido por PINEDO et al. (2004).
Segundo os autores, o perfil de dureza é coincidente com a forma do perfil de
concentracdo de nitrogénio através da camada nitretada e estd relacionada com os

mecanismos intrinsecos ao processo de nitretacao.

SUN E BELL et al. (1997), em estudo de modelamento numérico de nitretagdo a
plasma de acos de baixa liga indicaram a presenca de trés tipos possiveis de perfis de
nitretacdo, dependendo dos mecanismos atuantes. O modelo difusional (curva 1 da
Figura 6.17) é baseado na difusdo do nitrogénio apenas na fase Fe-a. Se o teor de
nitrogénio ultrapassa a solubilidade maxima e dependendo da presenca de elementos de
liga, o perfil da nitretacéo é descrito pelo modelo denominado perfil de N real (curva 2
da Figura 6.17). Este modelo prevé uma interface difusa entre a camada nitretada e o
nucleo do aco, esse perfil € o0 que se adequa as condi¢cdes de estudos realizados neste
trabalho de nitretacdo em aco IF. Um terceiro perfil (curva 3 da Figura 6.17) € proposto
para 0s acos com alto teor de elementos de liga e € denominado modelo de oxidagdo
interna. Neste caso, ha a previsdo de uma interface abrupta entre a camada nitretada e o
aco. A Figura 6.17 ilustra os diferentes perfis de nitretacdo propostos por SUN E BELL
et al. (1997).

1- Modelo Infusional
2- Perfil de N-real

3-Modelo de

__.__’_.E___H
\ Oxidacdo Interma

Figura 6.17. Desenho esquematico dos perfis de nitretacdo a plasma (SUN E BELL, 1997).
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Ainda de acordo com a Figura 6.16, observa-se que apesar das durezas superficiais ndo
apresentarem diferenca significativa, observou-se que a condicdo N500 manteve
elevada dureza até maiores profundidades quando comparada com as condi¢Ges N475 e
N450. O método para determinacdo da profundidade de endurecimento dos agos
nitretados utilizado neste trabalho foi descrito por HASSANI-GANGARAJ et al. (2014)
e considera a espessura da camada modificada como aquela correspondente a

profundidade na qual a dureza excede em 10% a dureza do substrato.

Considerando este método, os resultados indicam que para um valor médio de dureza do
aco IF de 0,98 GPa, a profundidade de endurecimento pode ser considerada como
aquela em que o valor de dureza atinge aproximadamente 1,08 Gpa. Sendo assim, as
profundidades de endurecimento médias obtidas nos sistemas nitretados a 500°C, 475°C

e 450°C foram 590 um, 510 pm, 500 um, respectivamente.

Uma hipotese para a maior profundidade encontrada na temperatura de 500°C pode ser
apoiada em modelos matematicos de difusdo desenvolvidos por SUN E BELL (1997)
para simular o processo de nitretacdo a plasma em agos baixa liga. O modelo considera
a difusdo de nitrogénio na ferrita e nos precipitados de nitretos de ferro para estabelecer
o equilibrio local. De acordo com valores de constantes pré-exponenciais e energias de
ativacdo fornecidos pelos autores, verificou-se que a difusdo do nitrogénio na fase cfc
v’-FesN (4,71. 10”° m?/s) é maior que a difusdo do Fe-a (4,71. 10° m?/s). Sendo assim, a
maior profundidade de endurecimento no sistema N500 pode ser consequéncia da

grande quantidade de precipitados de nitreto de ferro do tipo y’-FesN.

Semelhante aumento da dureza superficial de acos IF nitretados a plasma a 500°C
durante 2 horas foi obtido por LEYVA et al. (2011). Observou-se que a microdureza
Vickers do sistema nitretado foi aproximadamente o dobro da dureza do aco IF, mas a
profundidade de endurecimento obtida foi de 85 um. SHEN et al. (2006) também
obtiveram um aumento de 2,5 vezes na dureza de agos IF nitretados pelo método
convencional. No entanto, a temperatura e o tempo utilizados neste trabalho foram
592°C durante 27 horas.
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O aumento da dureza superficial dos agos IF nitretados a plasma foi proporcionado pela
presenca de nitrogénio em solucéo sélida e de nitretos. Os &tomos de nitrogénio na rede
cristalina do Fe-o e a formacdo de nitretos de ferro prejudicam o movimento das
discordancias e consequentemente dificultam a deformacgdo plastica, aumentando a

resisténcia mecanica.

Sistemas com Shot Peening e Nitretacdo
Na Figura 6.18 estdo apresentadas as curvas médias de dureza versus profundidade do

aco IF com shot peening e do aco IF com shot peening e nitretado em diferentes

temperaturas.
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Figura 6.18. Perfil de dureza versus profundidade das amostras de a¢o IF-SP e IF-SP nitretadas

em diferentes temperaturas. Forga:1900 mN

A Figura 6.18 mostra que os valores de dureza nas camadas superficiais nitretadas
foram aproximadamente duas vezes maiores do que o a¢o IF com shot peening (IF-SP).
O processo de nitretagdo a plasma aumentou a dureza nos agos com encruamento
prévio, indicando que a nitretacdo apO0s o0 encruamento € mais eficaz para o

endurecimento superficial do que apenas o processo de shot peening.
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A analise dos resultados apresentados na Figura 6.18 indica que, assim como nos
sistemas sem encruamento prévio, a maior profundidade de endurecimento foi obtida na
amostra com maior temperatura de nitretagdo (N500-SP). Para um valor médio de
dureza do aco IF-SP de 1,0 Gpa, a profundidade de endurecimento considerada €
correspondente ao valor de 1,1 Gpa (10%). Para tal valor, os resultados de profundidade
obtidos foram 600 pum, 410 um e 420 um para as temperaturas de 500°C, 475°C e

450°C, respectivamente.

De acordo com KRAUSS. (1991), para se alcancar uma profundidade de endurecimento

de 500um em processos convencionais de nitretagdo sdo necessarios tempos de 10 a

130 horas.

Sistemas sem Shot Peening X Sistemas com Shot Peening
A Figura 6.19 e 6.20 apresentam separadamente os perfis de ultra-microdureza na carga
de 1900 mN dos sistemas IF e IF-SP e dos sistemas nitretados com e sem encruamento

prévio, respectivamente.

A partir das curvas da Figura 6.19, verifica-se que o encruamento prévio aumentou em
aproximadamente 15% a dureza do aco IF até de 30 um. Com o aumento da
profundidade, os valores de dureza entre os agos IF e IF-SP n&o apresentaram diferenca

significativa.
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Figura 6.19. Perfis de ultramicrodureza dos acos IF e IF-SP (a) profundidade de até 1000 um e
(b) profundidade de até 130 um. Forca: 1900 mN

Na Figura 6.20 (a), (b) e (c) observa-se que o processo shot peening realizado antes da
nitretacdo ndo alterou significativamente a dureza proximo a superficie do ago IF, como
dito anteriormente. No entanto, as profundidades de endurecimento obtidas com o pré-
encruamento foram ligeiramente inferiores comparada aos sistemas nitretados sem

encruamento.
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Figura 6.20. Perfiis de ultramicrodureza: (a) N500 e N500-SP (c) N475 e N475-SP (d) N450 e

N450-SP. Forca: 1900 mN
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Os resultados obtidos nos perfis de ultramicrodureza apresentados nas Figuras 6.19 e
6.20 estdo de acordo com a microestrutura e difracdo de raios-X: as imagens de MEV
mostraram que o shot peening introduziu defeitos em uma camada muito superficial do
material (aproximadamente de 20 um) e aumentou a rugosidade das amostras. A menor
profundidade de endurecimento dos sistemas com encruamento prévio pode ser
consequéncia da menor difusdo do nitrogénio no aco que foi causada pela elevada
rugosidade superficial desses sistemas. As micrografias revelaram que nos sistemas com
shot peening, houve a precipitacdo na zona de difusdo somente de nitretos com menor
concentragdo de nitrogénio, a’’-FejgN,. A auséncia de nitretos ricos em nitrogénio em
maiores profundidades do material resultou em menores profundidades de

endurecimento nos sistemas com pré-shot peening.

Ensaios de nanodureza com controle de profundidade foram realizados nos sistemas, IF
e IF-SP, N500 e N500-SP. Os perfis de nanodureza obtidos estdo ilustrados na Figura

6.21 e 6.22, respectivamente.
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Figura 6.21. Perfis de nanodureza dos sistemas IF e IF-SP.



79

Na Figura 6.21 observa-se que a dureza do aco IF foi em média 2,1 GPa e a dureza do
IF-SP atingiu valores de 3,5 GPa proximo a superficie. Com isso, tem-se que o
encruamento provocado pelo processo de shot peening aumentou a dureza superficial do
aco IF em aproximadamente 1,5 vezes e esse efeito foi observado até a profundidade de
20 pm. Esses resultados estdo de acordo com a espessura da camada deformada
mostrada nas imagens de MEV (Figura 6.3). Os valores de nanodureza superficial
encontrados para 0 aco IF-SP e aco IF nitretados estdo de acordo com os resultados de
nanodureza obtidos por TONG et al. (2003).
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Figura 6.22. Perfis de nanodureza dos sistemas N500 e N500-SP.

A Figura 6.22 evidencia que apesar de proximas os valores de nanodurezas do sistema
N500-SP foram ligeiramente superiores aos valores do sistema N500 até a profundidade
de 70 um. Além disso, a figura confirma ainda a existéncia de um patamar com valores
constantes de dureza até a profundidade avaliada (70 um). Esses valores de dureza em
funcdo do encruamento prévio a nitretacdo sugere que houve recristalizacdo em fungéo
do tratamento a 500°C durante 4 horas, conforme resultado obtido por HAZRA et al.

(2011) em trabalho sobre recristalizagdo de acos IF, apresentados na Figura 6.23.
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Figura 6.23. Fracdo amaciada em funcdo do tempo de recozimento para as temperaturas de
525°C, 600°C, 710°C (HAZRA et al., 2011)

Ainda na Figura 6.20 e 6.22, pode-se observar que para 0S mesmos sistemas, os valores
de ultramicrodureza e nanonodureza sdo diferentes, embora ambos sejam produzidas em
equipamentos de dureza instrumentada. Segundo MEYER (1999) e QUIAN (2005), os
valores de dureza podem variar com a carga e tendem a aumentar quando a carga
utilizada diminui o que esta relacionado com o fato da deformacdo plastica ocorrer

apenas dentro de um grdo ou em Varios graos.

6.6. Ensaios Desgaste por Deslizamento a Seco na Configuragéo Pino sobre Disco

Aco IF

A Figura 6.24 apresenta as curva tipicas obtidas do teste de desgaste por deslizamento
indicando o coeficiente de atrito em funcdo da distancia de deslizamento de 2500m para
0 aco IF e aco IF com shot peening (IF-SP), utilizando uma forca normal de 10N e

contra-corpo de WC/Co.
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Figura 6.24. Curvas de coeficiente de atrito do aco IF das amostras de aco IF (a) sem
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encruamento e (b) com encruamento.

Na Figura 6.24 é observada a existéncia de periodos distintos nas curvas de coeficiente

de atrito obtidas a partir dos testes de desgaste por deslizamento para o aco IF. O
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primeiro periodo corresponde ao periodo running- in. A regido 1l é considerada o estado
permanente ou estacionario do sistema tribologico. O periodo de running-in ocorre no
comeco da interacdo entre as duas superficies, onde hd uma variacao significativa da
area de contato como consequéncia da acomodagdo entre as superficies. Essa variacao
na area de contato provoca uma instabilidade no coeficiente de atrito, até este se tornar
aproximadamente constante. (VIAFARA, 2010).

O estudo do periodo do running-in é importante j& que ele pode ser visto como uma
etapa na qual ocorrem processos que posteriormente vdo determinar 0os mecanismos de
atrito ou desgaste que acontecerdo no regime permanente (VIAFARA, 2010). De acordo
com Blau (2009), o valor maximo de coeficiente de atrito atingido é associado a alta
taxa de desgaste atingida pelo desgaste das asperezas. Apds essa etapa, a superficie fica

mais lisa, diminuindo o atrito até o seu valor de regime permanente.

A Figura 6.25 mostra a expansdo das curvas anteriormente mostradas, ilustrando o
periodo de running-in do aco IF sem e com encruamento. Nos acos IF, este periodo
ocorreu até a distancia de deslizamento de 2,64 m e coeficiente de atrito maximo de
0,37. Caracteristicas semelhantes sdo observadas na curva do aco IF encruado, onde o

running-in se estendeu até a distancia de 3,63m, com um coeficiente de atrito 0,38.

Apdbs o periodo de running-in, inicia-se o periodo permanente ou estado estacionario.
Nesta etapa, o coeficiente de atrito apresenta um comportamento estavel, com valores
aproximadamente constantes e a presenca de algumas oscilacdes. De acordo com a
Figura 6.24 (a), o coeficiente de atrito do aco IF manteve-se contante em valores
préximos de 0,47, chegando a 0,63 nos picos. Este comportamento se repete para 0 aco
IF pré-encruado Figura 6.24 (b), com valores muito similares de distancia entre 0s

picos e de valores de coeficiente de atrito.

A presenca de oscilacdes, segundo VIAFARA (2010) é provavelmente, decorrente da
formacéo e quebra da camada de Oxidos durante o deslizamento. Sabe-se que filmes
de 6xido geralmente apresentam baixa resisténcia ao cisalhamento e baixa ductilidade,

limitando o crescimento de jungfes. Sendo assim, quando o Oxido é removido 0
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valor do coeficiente de atrito tende a aumentar. Em condigdes estaticas, a espessura dos
oxidos pode levar um ano para crescer e durante o desgaste por deslizamento, podem
crescer em questdo de minutos por um mecanismo de denominado “oxidation-scrape-
reoxidation” (HUTCHINGS, 1992).

VIAFARA (2010), concluiu ainda que a correlacdo entre a formacio dos oxidos e a
mudanca na natureza da deformacdo do contato superficial sugere que o efeito
responsavel pela oxidacdo seja mecénico e nao térmico. Os agos IF tendem a se oxidar
facilmente por ndo possuirem em sua composicdo elementos de liga que os protejam
contra a oxidacdo e corrosdo. Assim, quando testados em desgaste, a energia mecéanica

envolvida acelera mais ainda esse processo de oxidacao.

Variagbes nos valores do coeficiente de atrito durante ensaios de desgaste foram
também estudadas por outros autores como BLAU (2005); WEQUIN E BOCQUET
(1993) e VERGE et al. (2000), que relacionaram esse comportamento a natureza
instdvel dos compostos presentes na interface de contato entre as superficies e a

conservagdo da camada de 6xido na trilha de desgaste.
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Sistemas Nitretados

A Figura 6.26 apresenta a expansdo das curvas obtidas no teste de desgaste por
deslizamento para as diferentes temperaturas de nitretacdo a plasma, sem e com
encruamento prévio. Observa-se, no periodo de running-in, um pico referente ao

aumento do coeficiente de atrito nos sistemas com encruamento prévio a nitretacao.

A Tabela V1.3 resume os dados de distancias de deslizamento, tempo de running-in e
valores de coeficientes de atrito obtidos para todos os sistemas em estudo a partir das

curvas Figuras 6.25 e 6.26.

Tabela VI1.3. Resumo dos dados obtidos nas curvas de coeficiente de atrito dos sistemas durante
0 periodo de running-in.

Sistemas  Distancia de Deslizamento Tempo Coeficiente de
(m) (s) Atrito

IF 2,64 0,42 0,37
SP-IF 3,63 0,47 0,38
N500 24,43 3,37 0,35
SP-500 7,78 1,12 0,64
N475 9,66 1,34 0,35
SP-475 6,89 0,98 0,60
N450 10,60 1,48 0,30
SP-450 3,14 0,45 0,57

Os dados da tabela V1.3 mostram que o coeficiente de atrito atingido no periodo de
running-in dos sistemas nitretados sem pré-encruamento variou entre 0,30 a 0,37,
enguanto para o0s sistemas com encruamento prévio a nitretacdo a plasma, esses valores
foram maiores, entre 0,60 e 0,65. Observa-se também que o tempo de periodo de
running-in nos acos IF com pré-shot peening foi menor em relacdo aos sistemas apenas
nitretados. Em termos de superficie, o processo de shot peening alterou principalmente
a rugosidade superficial (Figura 6.1). Provavelmente esta mudanga no regime de

running-in ocorreu em funcdo da maior rugosidade apresentada por esses sistemas.
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A Figura 6.27 apresenta o comportamento do coeficiente de atrito em funcdo da
distancia de deslizamento para amostras de aco IF nitretadas a 500°C, 450°C e 475°C

com e sem encruamento préevio para auxiliar na comparacgéo entre 0s sistemas.

Analisando primeiramente apenas os sistemas nitretados (N500, N475, N450), verifica-
se que a evolugdo do coeficiente de atrito nestes sistemas apresentaram comportamentos
similares. Observam-se quatro regides distintas nas curvas da Figura 6.27 (a), (b), (c),
que podem ser classificadas como periodos de running-in, periodo de transicéo,

primeiro estado permanente e segundo estado permanente.

Os periodos de running-in desses sistemas ja foram discutidos anteriormente. No
periodo de transicdo, os valores de coeficiente de atrito crescem gradativamente nos trés
sistemas. No primeiro estado permanente, ocorre a estabilizacdo de altos valores de
coeficiente de atrito em distancias entre 800 m e 1200 m. O valor maximo observado de
coeficiente de atrito nos trés sistemas foi em torno de 0,7. No segundo estado
estacionario, os valores médios do coeficiente de atrito diminuem gradativamente e
atingem a estabilidade até o fim do ensaio. Essas mudancas no comportamento dos
coeficientes de atrito ao longo do deslizamento estdo relacionadas & modificacbes nos
mecanismos de atrito que, por sua vez, irdo determinar 0 mecanismo de desgaste e

comportamento triboldgico desses materiais.

Comparando a evolucdo do coeficiente de atrito em funcdo da distancia de deslizamento
das amostras de aco IF e aco IF nitretadas (Figuras 6.24 (a) e 6.27 (a), (b), (c)), percebe-
se que processo de nitretacdo a plasma modificou o comportamento do atrito nos acos
IF, introduzindo um primeiro estado permanente com maiores valores medio de

coeficientes de atrito em menores distancias de deslizamento.

Essa regido com altos coeficientes de atrito é associada a um regime de desgate atuante
em profundidades do material com alta concentracdo de nitrogénio. Apés este periodo,
um segundo estado estacionario com coeficientes de atrito médio de 0,55 passa a existir.
Além disso, nenhuma oscila¢do foi verificada nos sistemas nitretados, o que pode ser

atribuido & menor oxidacdo do material com o tratamento de nitretacao.



88

Observa-se ainda, que no segundo estado permanente os coeficientes de atrito das
amostras nitretadas estabilizaram em valores proximos a 0,55, enquanto o coeficiente de
atrito do aco IF foi 0,45, sugerindo que as profundidades alcancadas nos ensaios de

desgaste néo atingiram o substrato de ago IF.

As formas das curvas ilustradas na Figura 6.27 (d), (e) e (f) mostram a o comportamento
do coeficiente de atrito em funcdo da distancia de deslizamento para a os sistemas
nitretados a plasma apds encruamento por shot peening. Os periodos observados podem

ser citados como: running-in, periodo de transi¢do e estado permanente.

No periodo de transicdo observa-se um aumento do coeficiente de atrito em uma
relacdo quase linear com a distancia de deslizamento. Esse periodo de transicdo
correspondente aproximadamente a metade do tempo do primeiro periodo permanente
referente as regides em profundidade de alta concentracdo de nitrogénio, observados
nos sistemas nitretados a plasma sem prévio encruamento. O desgaste neste periodo de
transicdo acontece também em regides de alta concentracdo de nitrogénio, mas ao
contrério dos sistemas somente nitretados, eles ndo apresentaram altos valores de
coeficiente de atrito. Este fato sugere que o encruamento diminuiu a energia de
ativacdo para a formacdo de dxidos estaveis e aderentes, sendo estes formados em um
tempo menor. A formacdo de uma camada superior de 6xidos, apoiados em um
material de alta capacidade de suportar carga (com maior resisténcia mecanica), leva a
uma redugdo no coeficiente de atrito. Em ambos os sistemas nitretados a plasma,
encruados previamente ou ndo, 0 mecanismo de desgaste atuante é provavelmente

oxidativo levando a um modo de desgaste brando.

Além disso, a elevada rugosidade causada pelo shot peening influenciou no processo de
nitretacdo (Singh et al. 2006), promovendo a formacgdo de nitretos com baixa
concentragdo nitrogénio (o’’-FejgN2) na zona de difusdo, que provavelmente possui

propriedades diferentes ao nitreto de ferro y’-Fe4N quanto ao atrito e desgaste.
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O mecanismo oxidativo dos sistemas estudados € confirmado pela presenca de
oxigénio nas trilhas de desgaste ap06s o0 ensaio. A anélise do mapeamento por raios-X
dos acos IF, IF-SP, sistemas nitretados a plasma sem e com encruamento prévio estdo
indicados na Figura 6.28. Em geral, pode-se afirmar que o oxigénio esteve presente nas
trilhas de todos os sistemas avaliados, com um teor ligeiramente superior nos sistemas

pré-encruados.

Esses resultados confirmam que o mecanismo predominante durante o desgaste foi o
oxidativo, envolvendo a formacdo de camadas de déxidos que crescem por ativacao
triboquimica na superficie, atingem uma espessura critica e podem ser destacados como
particulas de detritos. A nitretacdo a plasma e a realizacdo de encruamento prévio a
nitretacdo a plasma garantiram a formacéo de dxidos mais estaveis e aderentes, com o

encruamento prévio produzindo menores valores de coeficiente de atrito.

Durante o teste de desgaste observou-se uma pequena transferéncia de material do
contra-corpo de WC-Co para o0 a¢o IF, nitretado ou ndo. A grande diferenca de dureza
entre 0 contra-corpo e 0 aco em estudo fez com que, durante o teste de desgaste por
deslizamento, mecanismos adesivos operassem conjunto com 0 mecanismo oxidativo.
Como afirmou HUTCHINGS (1992), ndo existe um mecanismo unico que se aplica a
todos os casos, e condi¢bes sobre os quais varios mecanismos atuam Sd0 pouco

compreendidos.



N450 N450-SP
Figura. 28. Mapeamento de raios-X para o oxigénio nas trilhas de desgaste dos sistemas.
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7. Conclusoes
Com base nos resultados e discussfes apresentados na secdo anterior, pdde-se concluir

que:

- O tratamento de nitretacdo a plasma proporcionou aumentos de aproximadamente 2
vezes na dureza superficial dos agos IF. Além disso, a nitretacdo a plasma permitiu o
endurecimento em profundidades de até 590 um na temperatura de 500°C durante

4 horas de tratamento.

- O processo de shot peening provocou muitas irregularidades na superficie do aco IF e
uma regido altamente deformada até aproximadamente 20 um. Ensaios de nanodureza
mostraram que nessa regido houve um incremento na dureza superficial de 1,5 vezes em

relagcdo ao aco sem tratamento.

- O processo termoquimico a plasma de acos IF resultou na formacéo de uma camada de
compostos com a presenca das fases e-Fe,.3N e y'-Fe;N e uma camada de difusdo com
nitretos de diferentes morfologias ao longo da profundidade do material, identificados
como y'-FesN e o’’-FejgN,. Em menores temperaturas de tratamento, observou-se maior

quantidade da fase o’’-FegNa.

- Com relagdo ao comportamento do coeficiente de atrito, pode-se concluir que 0s
sistemas apresentaram periodos de running in e estado permanente. O comportamento
oscilatdrio do coeficiente de atrito nos acos IF e IF-SP foram decorrentes da formacéo e
quebra da camada de Oxidos nesses sistemas, caracterizando um mecanismo de
desgaste  denominado  oxidativo-fragmentagdo-reoxidacdo  (“‘oxidation-scrape-

reoxidation”).

- A nitretacdo a plasma alterou o comportamento triboldgico dos acos IF em todas as
temperaturas de tratamento. Apds o tratamento termoquimico, foram obtidos maiores
coeficientes de atrito em menores distancias de deslizamento, em regibes referentes a
alta concentracdo de nitrogénio na amostra. A oxidacao formada a partir do processo de

nitretacdo a plasma impediu ainda a formagdo e o destacamento de 6xidos durante o
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teste de desgaste, resultando em um mecanismo de desgaste oxidativo brando, que leva

a baixas taxas de desgaste.

- Andlises de mapeamento de raios-X das trilhas de desgaste indicaram a presenca do
elemento oxigénio em todos os sistemas em estudo, indicando atuacdo do mecanismo

oxidativo.

- Os sistemas com o pré- shot peening e nitretados a plasma apresentaram elevados
valores de rugosidade Ra e Rq. Essa maior rugosidade dificultou o processo de
nitretacdo a plasma, diminuindo a concentracdo de nitrogénio ao longo da amostra. Com
isso, apenas nitretos a’’-Fe;gN, na zona de difusdo foram formados, ndo conrtibuindo

para um aumento na profundidade de endurecimento dos agos IF nitretados.

- Os resultados confirmam a aplicabilidade das condic¢des utilizadas na nitretacdo a
plasma de acos IF, com a obtencdo de um aumento significativo na dureza e grandes

profundidades de endurecimento.
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8. Sugestdes para Trabalhos Futuros

e Utilizar o método Rietveld para analisar quantitativamente as fases obtidas nos

sistemas nitretados com e sem encruamento prévio.

e Avaliar o comportamento dos sistemas frente ao desgaste microabrasivo.

¢ Realizar analise de EBSD na regido encruada pelo processo de shot-peening.

e Investigar tratamentos mecanicos alternativos que ndo aumentem a rugosidade
superficial das amostras, no entanto introduzam deformacéo plastica suficiente
para permitir a formacdo de uma camada com gréos ultrafinos que possam

aumentar a difusdo atomica.

o Identificar as possiveis aplicacdes para os acos IF modificados a plasma, em que
0 componente necessite de alta estampabilidade durante a fabricacdo e maior

resisténcia mecénica e tribologica superficial na vida em servico.
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