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Resumo xiil

RESUMO

Neste trabalho foi inicialmente caracterizado e avaliado o desempenho
tribologico de duas fases distintas de nitreto de ferro (fases ¢ e v’), utilizando
componentes industriais fabricados em ferro puro sinterizado. A nitretag¢do foi realizada
em reator a plasma de escala industrial projetado e construido no LabMat/UFSC. Foram
realizadas caracterizagdes microestruturais, através de microscopia Otica e analise de
fases por difracdo de raios X, topograficas através de interferometro a laser e
tribologicas através de ensaio de deslizamento alternado a seco e microabrasdo
utilizando SiC como abrasivo. Durante os ensaios de desgaste por deslizamento
alternado foram monitorados o coeficiente de atrito e o potencial de contato. O desgaste
das pecas foi determinado através de perda volumétrica da marca de desgaste pelo uso
dos dados de topografia fornecidos por um interferometro a laser. Também foi avaliado
o desgaste do contra-corpo. Os mecanismos de desgaste dos ensaios de deslizamento
alternado e microabrasdo foram avaliados via microscopia eletronica de varredura. Apos
a avaliagdo da fase de nitreto de melhor desempenho triboldgico para este sistema,
foram realizados trés ciclos de nitretagdo com carga completa (5.000 pegas/ciclo) para
certificagdo do reator. Com o objetivo de verificar possiveis variagdes nas pegas tratadas
ao longo da carga, foram analisadas pegas de doze regides diferentes pré-definidas da
carga. As analises realizadas foram microestruturais, espessura de camada e fase de
nitreto e dimensionais, didmetro e circularidade das pecas. Apds a verificacdo da
homogeneidade do tratamento de nitretacdo ao longo da carga e entre ciclos foram
realizadas analises topograficas e tribologicas (ensaios de deslizamento alternado e
microabrasao) por amostragem comparando os resultados com pegas nitretadas em
equipamento comercial importado. Em uma tltima etapa, pecas foram montadas em
compressores para testes acelerados e novamente comparadas as pecas nitretadas em
equipamento comercial importado. Em relagdo ao desempenho tribologico, a camada de
fase € possui uma resisténcia ao desgaste, para o ensaio de deslizamento alternado,

cerca de 2,5 vezes maior em relacdo a camada de fase y’. As pecas nitretadas no
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equipamento LabMat/UFSC apresentaram desempenho levemente superior quando
comparadas com as pegas nitretadas em equipamento comercial importado. O ensaio de
deslizamento alternado mostrou-se eficiente para reproduzir o mecanismo de desgaste

das pecas apresentando resultados similares aos ensaios acelerados em compressores.
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ABSTRACT

Initially, in this work it was characterized and evaluated the tribological
behavior of two distinct phases of iron nitride (¢ and y') using industrial parts of sintered
unalloyed iron. Nitriding was carried out in an industrial scale plasma reactor, designed
and constructed in the LabMat/UFSC. Microstructural characterization was carried out
through optical microscopy, phase analysis by X-ray diffraction, topographical analysis
using laser interferometer and tribological tests through dry reciprocating and
microabrasion with SiC abrasive. During the reciprocating tests, the friction coefficient
and the contact potential had been monitored. The wear of the parts was determined
through volumetric loss of the wear mark, using data of topography supplied by the
laser interferometer. The wear of the counter-body was also evaluated. The wear
mechanisms of the tribological tests were evaluated using scanning electron
microscopy. After the evaluation of the nitride phases of better tribological performance
for this system, were carried out three cycles of nitriding with all capacity (5.000
parts/cycle) for certification of the reactor. With the objective to verify possible
variations in the treatment throughout the load, parts of twelve pre-defined different
regions of the load had been analyzed. The carried out analysis were microstructural
(layer thickness and nitride phases) and dimensional (diameter and circularity). After
verifying the homogeneity of the nitriding treatment throughout the load and between
cycles, topographical and tribological analysis (reciprocating tests and microabrasion)
for sampling were carried out and the results were compared with parts nitrided in
imported commercial equipment. In a last stage, parts were assembled in compressors
for accelerated tests and compared again with the parts nitrided in imported commercial
equipment. In relation to the tribological performance, the layer of € phase has wear
resistance higher than the layer of y' phase (about 2,5 times). The parts nitrided in the
LabMat/UFSC equipment had presented a slightly superior performance when

compared with the parts nitrided in imported commercial equipment. The reciprocating
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tests revealed efficient to reproduce the wear mechanism of the parts, presenting similar

results to the accelerated tests in compressors.
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1. INTRODUCAO

As pesquisas envolvendo a tecnologia de plasma apresentam especial destaque
no desenvolvimento e aprimoramento das propriedades dos materiais empregados em
componentes mecanicos, principalmente no que se refere ao seu uso nas técnicas de
processamento por metalurgia do p6 e nos materiais sinterizados. A utilizagdo de
descargas elétricas em regime anormal em atmosfera controlada no processamento de
materiais tem demonstrado a viabilidade do emprego desta forma de plasma de baixo
grau de ionizacdo na obtencdo e no beneficiamento de componentes metalicos.
Processos tais como nitretagdo, sinterizacao, cementagao, reducao de 6xidos e extragao
de ligantes sdo alguns exemplos conhecidos do potencial de aplicagcdo desta tecnologia.

Muitos produtos obtidos por metalurgia do p6 apresentam limitagcdes técnicas
decorrentes do seu processo de fabricagdo. A utilizagdo da tecnologia de plasma permite
o desenvolvimento de novas solucdes e, conseqiientemente, superagao destas limitagdes
técnicas, ampliando o campo de aplicagdo de componentes sinterizados de forma
econdmica. O processo de fabricacdo via metalurgia do pd apresenta uma seqiiéncia de
etapas principais: mistura dos po6s com lubrificante solido, compactagdo, remog¢ao do
lubrificante, sinterizagdo, calibracdo e tratamento térmico e/ou termoquimico (quando
necessario). A reducao do tempo despendido em parte destas etapas pode ser um fator
decisivo para a viabilidade econdmica do processo. Dessa forma, agregar etapas
distintas em um unico equipamento (por exemplo, remover lubrificante e sinterizar em
um mesmo forno) pode resultar em diminuicao de custos de processamento. A aplicacdo
da tecnologia de plasma a metalurgia do pd, por suas caracteristicas singulares, possui
elevado potencial para reunir etapas distintas como limpeza, extracdo de lubrificantes,
sinteriza¢do e tratamento termoquimico (nitretagdo ou cementagdo, por exemplo) em
um unico equipamento. Tal procedimento pode resultar em menor consumo de energia,
de insumos e menores gastos com mao de obra.

As aplicacdes de plasma citadas correspondem a algumas linhas de pesquisa do

Laboratorio de Materiais/EMC/UFSC (LabMat). Diversos estudos sobre os temas
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relacionados levaram a um acimulo de experiéncia em aplicagdes tecnologicas de
plasma, abrindo assim, a possibilidade de maior sucesso em dmbito industrial. Como
parte de uma estratégia de longo prazo para se chegar ao dominio das tecnologias
citadas em carater industrial, um reator de nitretagdo por plasma em escala industrial foi
projetado e construido no Departamento de Engenharia Mecanica da UFSC. Cabe
salientar que este ¢ o primeiro reator de nitretagdo a nivel industrial projetado e
construido no Brasil. Porém, apenas o projeto e a construcdo do equipamento ndo
asseguram dominio tecnoldgico, sendo necessario também o entendimento e controle do
processo, além da analise economica do mesmo. Admite-se que o dominio da tecnologia
seja adquirido somente quanto estas etapas forem cumpridas.

O trabalho desenvolvido visa a realizagdo de um estudo no qual se obtenha a
validacdo do reator industrial de nitretacdo por plasma construido e instalado nas
dependéncias do Laboratorio de Materiais da UFSC, com a finalidade de avaliar e
certificar o processo e o produto tratado por este equipamento.

Nesta dissertacdo estdo descritos os materiais e os procedimentos utilizados,
além dos ensaios realizados, os resultados obtidos, as discussdes e as conclusdes deste
trabalho, além de sugestdes para a sua continuagao.

No capitulo 2, ¢ apresentada uma revisdo bibliografica sobre o processo de
metalurgia do pd, fundamentos bésicos sobre plasma, nitretacdo de componentes
ferrosos por plasma, bem como propriedades microestruturais, topograficas e
triboldgicas aplicado a materiais sinterizados e nitretados.

No capitulo 3, sdo apresentados os procedimentos experimentais para a
realizacdo do trabalho, tanto para a comparagdo das duas fases de nitretos quanto para
os ensaios com carga completa. Os, parametros de tratamentos dos componentes
sinterizados, bem como procedimentos de caracterizacdo microestrutural, dimensional,
topografica e tribologica sao também descritos neste capitulo.

No capitulo 4 apresentam-se os resultados obtidos juntamente com a sua
discuss@o. Em fungdo da seqiiéncia de realizacdo da pesquisa, este capitulo foi dividido
em duas partes: uma com os resultados e discussdes referentes a comparagdo dos dois
tipos de fase de nitreto de ferro e outra de caracterizagao da carga completa no reator
industrial com comparagdo com amostras industrializadas (utilizando equipamento
importado). Além disto, ¢ apresentado uma andlise econdmica do processo de nitretagdo

a plasma utilizando o equipamento industrial desenvolvido no LabMat.
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Nos capitulos 5, 6 e 7 sdo apresentadas as conclusdes, sugestdes para trabalhos

futuros e referéncias bibliograficas, respectivamente.
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2. MOTIVACAO E OBJETIVO

A nitretagdo por plasma ¢ uma técnica de endurecimento superficial muito
difundida na Europa e EUA utilizada por grandes companhias como a Rolls Royce,
Pilkington, Volkswagen, Peugeot, Citrden e Renault, através de seus fornecedores. No
entanto, esta técnica esta ainda em processo de ascensdo no Brasil, sendo o principal
empecilho para sua difusdo o alto custo dos equipamentos importados e a total
dependéncia da tecnologia estrangeira. Porém, apenas o projeto e a construcdo do
equipamento ndo assegurardo o dominio tecnoldgico, sendo necessario também o
entendimento e controle do processo. Admite-se que o dominio da tecnologia seja
adquirido somente quando estas etapas forem cumpridas.

Uma das linhas de pesquisa da equipe de pesquisa do Laboratorio de Materiais
da Universidade Federal de Santa Catarina (LabMat/UFSC) desde a sua criacdo em
1988 tem como objetivos tanto tratamentos termoquimicos quanto extragao de ligantes e
sinterizagdo assistida por plasma. A partir de 1992 apos a aprovacao, pelo Labmat, do
projeto FINEP / PADCT (convénio n0 54.91.0351.00) intitulado “Desenvolvimento de
Acos Sinterizados Nitretados por Plasma”, passou-se estudar o processo de nitretagdo
por plasma de componentes de ferro e aco sinterizado. Este projeto teve como principais
objetivos:

a) Integracdo dos laboratorios de plasma e de metalurgia do p6 da UFSC; b)
Desenvolvimento de reator para a nitretacdo por plasma de pecas (em foco pecas
produzidas por metalurgia do p6) e de rotas de nitretagdo por plasma; c) Estudar a
influéncia de elementos de liga sobre o resultado da nitretacao de agos sinterizados; d)
Estudo do comportamento mecanico e da resisténcia a corrosdo de agos sinterizados
nitretados por plasma;

A partir de 2003, com recursos de um novo projeto FINEP (financiado em parceria
com a Empresa Brasileira de Compressores - EMBRACO), intitulado
“Desenvolvimento de componentes de elevado desempenho para compressores

herméticos utilizando tecnologia de plasma” (Convénio FINEP No. 01.02.0149-00),
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passou-se a construir um reator de nitretacdo por plasma tamanho escala industrial e a
praticar o processo também em escalas piloto e semi-industrial. Com isto, resta a
execucdo da etapa final do desenvolvimento, a avaliagdo do material nitretado e a
validagdo do equipamento, para fechamento do ciclo de dominio da tecnologia.

O objetivo principal do presente trabalho experimental de mestrado ¢ a avaliagdo
do desempenho tribologico de ferro sinterizado nitretado por plasma visando a
validagdo do reator de nitretagdo tamanho industrial projetado e construido pela equipe
do LabMat. Para isto o trabalho foi dividido em duas etapas distintas:

a) utilizando componentes industriais fabricados em ferro puro por metalurgia
do po6, foram nitretados dois lotes distintos de pecgas. O primeiro obtendo-se camada
branca de nitreto com fase epslon ou € (Fe,3N) e o segundo predominio de camada
branca de nitreto de fase gama linha ou v’ (FesN). Apos o tratamento de nitretagdo dos
componentes foi feita sua caracterizacdo microestrutural (espessura de camada e fase de
nitreto), topografica (rugosidade, coeficiente de simetria e achatamento e porcentagem
de area efetiva de apoio) e triboldgica (coeficiente de atrito e taxa de desgaste). Com
isto, podemos escolher qual o tipo de camada mais adequada para o tratamento dos
componentes industriais.

b) apos a escolha da camada mais adequada para o componente definido para
validag¢do do equipamento, foram realizados ciclos com carga completa no equipamento
(5.000 pecas por ciclo) para verificar tolerancias e variagdes de especificacdo de projeto
do componente ao longo da carga. Para isto, foram realizadas as seguintes analises:
dimensional dos componentes antes e depois do tratamento, microestrutura (espessura
de camada e fase de nitreto), topografia de superficie antes e apds o ensaio de desgaste
(rugosidade, coeficiente de assimetria e achatamento, porcentagem de area efetiva de
apoio) e tribologia (ensaios de deslizamento alternado e micro-abrasao).

Como etapa final, todos os resultados foram comparados com pecas tratadas
com equipamentos importados e instalados no Brasil, para se verificar o potencial do
equipamento nacional. Foram realizados também testes reais em compressores com as

pecas tratadas nos dois equipamentos.
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3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1. METALURGIA DO PO

Segundo Kasouf et al. (2002), além da industria de automoveis, que abrange
70,0% das aplicagdes da M/P, existem outros campos de aplicagdo que a utilizam, como
por exemplo, para a fabricacdo de ferramentas e equipamentos esportivos (16,0%),
aparelhos domésticos (3,2%), “hardware” (1,3%), equipamentos industriais (3,2%),
materiais para escritério (1,3%) e outros (5,0%).

Tradicionalmente, o processo de metalurgia do p6 ¢ desenvolvido em quatro
etapas basicas, que sdo: producdo dos pds, mistura de pos e aditivos,
compactagao/moldagem  (conformacdo/obtencdo da forma) e  sinterizagdo
(THUMMLER; OBERACKER, 1993). A microestrutura obtida no material depende de
todas estas etapas. Na etapa de compactagao ou moldagem ¢ estabelecida a geometria
do componente quando da producdo de pecas. Na etapa de sinterizacdo estabelece-se a
microestrutura e, consequentemente, as propriedades mecanicas. Estas, além de
dependerem da composicdo da liga (elementos de liga presentes) dependem dos
parametros de processamento como: tipo e tamanho do pé de ferro utilizado, pressao de
compactagdo, temperatura e tempo de sinterizagdo e atmosfera utilizada. Na metalurgia
do po ferrosa os elementos de liga mais utilizados na produg¢ao industrial sdo: Cu, Ni, C,
P ¢ Mo (THUMMLER; OBERACKER, 1993).

A metalurgia do po6 ferrosa tem como principais vantagens (METALS

HANDBOOCK, VOL. 7):

e Perda minima de matéria-prima;

e Facil controle da composi¢dao quimica do material;

e Temperatura de sinterizacdo baixa se comparada com a fundi¢ao;

e Obten¢ao de componentes acabados com estreitas tolerancias dimensionais;

e Versatilidade: diferentes pecas podem ser fabricadas com o mesmo

equipamento, trocando-se apenas o ferramental de compactacao;



CAPITULO 3 — Revisdo Bibliografica 7

e Processo produtivo de facil automagao;
e Uso mais eficiente de matérias-primas e de energia;

e Processo mais econdmico para a producdo de pecas em grandes séries.

Os avangos tecnoldgicos ocorridos nos processos de producao de pés, levando a
pos de elevada qualidade e o aperfeigoamento das técnicas de compactagdo e
sinteriza¢do alcangado nas ultimas trés décadas, resultaram na obtencdo de componentes
com desempenho cada vez maior. Adicionalmente, a necessidade de diminuir custos de
fabricacdo, bem como, o crescimento da demanda por pecas vem promovendo um

continuo crescimento da metalurgia do po.

3.1.1 Etapas do processo de fabricacio de componentes sinterizados

As etapas basicas do processo de obtengdo de componentes sinterizados sdo as

seguintes:

a) Obtencao dos pos

Existem varios processos desenvolvidos para a obtencdo de pos metalicos, que
podem ser agrupados em processos mecanicos, fisicos, quimicos ou eletroliticos. No
entanto, a escolha do processo mais adequado depende fundamentalmente do conjunto
de propriedades mecanicas, fisicas e quimicas de cada material (KLEIN, 2002). As
tecnologias mais utilizadas para a fabricagdo de p6 de ferro sdo: atomizagdo de metal
liquido, redugdo de 6xido de ferro no estado solido através de C e H, ou a combinagao

desses dois métodos (THUMMLER; OBERACKER, 1993).

b) Mistura dos pos

Nesta etapa sdo adicionados os elementos de liga e também um lubrificante
solido, que tem como fun¢do diminuir o atrito das particulas com a parede da matriz e
das particulas entre si, durante a compactacdo. Além disso, o lubrificante possui
também a fun¢do de diminuir a carga de extracdo, uma vez que o compactado verde

possui resisténcia muito baixa, o que o torna susceptivel ao trincamento quando a
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extracdo ¢ dificultada. O lubrificante ¢ removido por volatilizagdo durante uma etapa

anterior a de sinterizagdo (LENEL,1980; THUMMLER; OBERACKER, 1993).

¢) Compactacgio

Na compactacdo ocorre a densificacdo da massa de pd e se obtém o componente
na geometria desejada. A densidade a verde alcancada depende da pressdo de
compactacdo e da ductilidade dos pés utilizados. Para pos ducteis a compactacio ¢
principal etapa de densificagdo no processamento por metalurgia do po.

Existem varias técnicas de conformacao de pds, dentre as quais: compactagao
uniaxial em matrizes, compactacdo isostatica, injecdo de pods, laminacdo de pos e
extrusdo de pds. No caso da metalurgia do po ferrosa, a técnica mais utilizada ¢ a
compactagdo uniaxial em matriz, devido a sua facilidade de automagdo, alta
produtividade e baixo custo. Esta ¢ normalmente realizada a frio por meio de um
sistema matriz-pungdes, onde a carga ¢ aplicada de forma uniaxial com efeito duplo

(matriz flutuante) (THUMMLER; OBERACKER, 1993).

d) Sinterizacao

Nesta etapa do processo, o compactado verde adquire as propriedades mecanicas
caracteristicas do componente sinterizado, fortemente influenciadas pela porosidade
residual, inerente aos produtos obtidos por metalurgia do po.

Segundo Thiimmler e Oberacker (1993, p. 181) "...a sinterizagdo ¢ entendida
como sendo o transporte de matéria, ativado termicamente, em uma massa de pds ou um
compactado poroso, resultando na diminuicdo da superficie especifica livre pelo
crescimento de contatos entre as particulas, redugdo do volume e alteragao da geometria
dos poros".

Na metalurgia do pd ferrosa sdo adotadas como condi¢des usuais para a
sinterizagdo temperatura entre 1100 e 1300°C, tempos entre 30 e 60 minutos e
atmosferas contendo hidrogénio, nitrogénio, e/ou mondxido de carbono (KLEIN, 2002).

Outras operagdes complementares, como a calibragdo, podem ser necessarias,
em funcdo das caracteristicas do p6 e do material em questdo, bem como de sua

aplicagao.
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3.2. PLASMA APLICADO A MATERIAIS

O conceito de plasma frio segundo Chapman (1980) ¢ a de um gas
parcialmente ionizado consistindo de um numero equivalente de cargas positivas e
negativas, ¢ de um diferente niimero de atomos ou moléculas neutras ndo ionizadas.
Estes plasmas possuem um grau de ioniza¢do em torno de 10%a 107, isto &, 1 fon para

cerca de 10 a 100 mil &tomos ou moléculas neutras.

3.2.1 Descargas elétricas

As descargas elétricas podem ser obtidas, dentre outras maneiras, através da
aplicacdo de uma diferenca de potencial entre dois eletrodos num meio contendo gas
sob baixa pressdo, produzindo com isto a sua ionizagdo. Estas descargas comportam-se
diferentemente em funcdo dos pardmetros do processo, podendo ser classificadas nos

regimes (CHAPMAN, 1980; JONES, 1975) conforme esquematizados na Figura 3.1.

Descarga lumin
Anormal
2600 —
|
|

Descarga lum.

Corona
Subnormal

2000 —

Townsend

Descarga

il = de Arco

Yoltagem (V)

Descarga
lum. Normal

1000

500 —

Corrente (A)

1x10° 2107 3wa0”
Densidade de Corrente (NcrrF)

Figura 3.1- Curva caracteristica corrente-tensao dos regimes de descarga
elétrica, (JONES, 1975).

Descricao dos diferentes tipos de descargas:

v" Descargas de Towsend, Corona e Subnormal: processamento em correntes
muito baixas sendo geralmente utilizadas para tratamento de produtos de

industrias téxteis, em sementes, entre outras;
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v" Descarga Luminescente Normal: caracterizada pelo aumento da corrente em
tensdo constante. Esta descarga possui a caracteristica de ndo envolver
totalmente o cétodo, sendo que este fato na maioria dos casos, inviabiliza

processamentos de materiais devido a ndo uniformidade do plasma;

v Descarga Luminescente Anormal: nesta descarga a corrente é elevada em
proporcionalidade em relagdo a tensdo. Sua principal caracteristica ¢ o
envolvimento uniforme pelo plasma em todo o catodo, possibilitando com

isto um tratamento homogéneo de materiais;

v Descarga de Arco: neste regime a corrente possui comportamento inverso da
tensdo, ou seja, a medida que se reduz a tensdo a corrente tende a valores

cada vez maiores, provocando um grande aquecimento;

3.2.2 Descarga elétrica no regime anormal

Uma forma de plasma frio, ou pouco ionizado, denominado descarga elétrica
luminescente em regime anormal, permite a aplicagdo de energia sobre a superficie de
materiais promovendo o seu aquecimento em um arranjo catodo-anodo sob baixa
pressdao e atmosfera controlada. Quando uma tensdao negativa, da ordem de —500 V ¢
aplicada ao catodo, a distribui¢do de potencial elétrico entre os eletrodos assume a
configuracdo da Figura 3.2, onde a queda de potencial se concentra nas proximidades do
catodo, dando origem a um acentuado campo elétrico, em uma regido denominada
bainha catodica. Nas pressdes tipicas de trabalho, ions fortemente acelerados neste
campo dao origem a um fluxo continuo de particulas, neutras e ionizadas, que impactam
contra o catodo com alta energia promovendo aquecimento e rea¢cdes no mesmo. Destes
impactos, entre outros fenomenos, resultam elétrons ejetados que, por sua carga
negativa, sdo repelidos pelo campo elétrico e acelerados ao encontro de atomos ou
moléculas neutras do gas, produzindo novos fendmenos de ionizagdo que auxiliam na
manuten¢do da descarga. Além disso, sdo também responsaveis pelos fenomenos de

excitagao/relaxagdo que conferem luminescéncia ao plasma (JONES, 1975).
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Figura 3.2 - Distribuicdo de potencial elétrico (PAVANATI, 2005; modificado
de CHAPMAN, 1980).

A camara do vacuo ¢ convenientemente preenchida com gases que, por suas
propriedades fisicas, facilitam o aquecimento (como o argdnio) e auxiliam nos
processos de limpeza e reducao de 6xidos (como o hidrogénio). Espécies que se formam
no campo elétrico proximo ao citodo proporcionam um ambiente muito reativo, com
uma eficiéncia superior na producdo das reacdes desejadas se comparado a outras onde,
mantidas as demais condigdes, estejam presentes os mesmos elementos quimicos na
atmosfera em seus estados fundamentais.

Um problema relacionado com esta tecnologia ¢ a eventual entrada da descarga
em regime de arco. A utilizacdo de alimentacdo com tensdo continua pulsada e cuidados
especiais com a arquitetura interior do sistema sdo as medidas freqiientemente tomadas

para a minimizagao deste fenomeno indesejavel.

3.3. NITRETACAO POR PLASMA

4

A nitretacdo ¢ um processo de endurecimento superficial de agos e ligas
metalicas através da incorporacdo de atomos de nitrogénio no material submetido ao
tratamento. Existem trés tipos de processos de nitretagdo de pecas utilizados
industrialmente: a nitretacdo liquida com sais fundidos, a gasosa com amoénia e a que
utiliza plasma contendo nitrogénio como meio nitretante.

O processo conhecido como nitretagdo i6nica, nitretagdo em descarga luminosa
ou nitretacdo por plasma, foi patenteado em 1931 por J.J. Egan nos EUA e em 1932 por
Berghaus na Alemanha, mas somente em 1960 teve inicio o seu uso comercial.

Pesquisas indicam que as empresas americanas que foram pioneiras na nitretacao idnica
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ha 8 ou 10 anos atras, ja possuem atualmente em suas instalagdes entre 10 e 20 unidades
de nitretacdo idnica em cada planta. A adaptacdo do processo por grandes companhias
automotivas indica que esse ¢ um dos principais processos de endurecimento de
superficies da atualidade. Companhias como a Rolls Royce, Pilkington e Volkswagen,
Peugeot, Citroen e Renault, através de seus fornecedores, utilizam este processo para
tratamento de suas pecas. No Brasil, a técnica ainda ndo ¢ muito conhecida no meio
empresarial como também entre metalurgistas engenheiros de materiais, tornando sua
divulgacdo restrita em maior parte a pesquisas e desenvolvimentos em universidades,
sendo que este quadro esta sendo melhorado cada vez mais.

A nitretacdo via plasma apresenta uma série de vantagens com relagao aos
processos de nitretacdo liquida e gasosa, sendo as mais importantes:

e Reducio no tempo de tratamento;

e Auséncia de residuos poluentes;

e Menores consumos de gas e energia;

e Facilidade de controle das variaveis do processo;

e Menor risco de alteragdo dimensional da peca;

e Em componentes sinterizados, que possuem poros residuais como

conseqiiéncia do seu processo de fabricagdo, os processos convencionais de

nitretacdo ndo se apresentam adequados. No caso da nitretacdo liquida, ocorre

retencdo de sais nos poros que na maioria das vezes sdo altamente indesejaveis,

principalmente pelo fato de serem exsudados durante o uso do componente,

acarretando desgaste abrasivo. Ja na nitretacdo gasosa ocorre a formagdo de

precipitados de nitretos de ferro nos contornos dos poros (ao longo dos poros

comunicantes) com conseqiiente fragilizacdo do componente. Tanto a retencao

de residuos como a formagdo de camada composta na superficie interna dos

poros nao ¢ observada na nitretacdo por plasma, o que torna este processo o mais

adequado para a nitretagdo de ferro ou ago sinterizado.

O processo de nitretagdo por plasma consiste em submeter a peca a uma
descarga elétrica, numa mistura de gases contendo nitrogénio, a baixa pressdo, de modo
que o catodo da descarga seja a propria peca a ser tratada. Com a descarga, elétrons sao
acelerados formando uma série de espécies quimicas, principalmente ions de nitrogénio,

que possuem energia suficiente para produzir a ativacdo e a nitretacdo da superficie da
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peca. Os nitretos formados nas camadas superficiais e sub-superficiais modificam as
propriedades quimicas, mecanicas e tribologicas.

Os elementos de liga presentes nos agos contribuem consideravelmente na
modificacdo das propriedades obtidas apos o tratamento de nitretacdo. Os elementos que
apresentam maior influéncia na formagdo da camada nitretada sdo aqueles com maior

afinidade quimica com o nitrogénio, tais como Al, Ti, Cr, Mo, Si, Mne V.

3.3.1 Diagrama de Fases Fe-N

A importancia pratica dos diagramas de equilibrio Fe-N e Fe-N-C ¢ a
compreensao das transformacdes de fase que ocorrem nas superficies dos acos durante o
processo de nitretagcdo na medida em que se altera o teor de nitrogénio e carbono na
mesma, conforme mostra o diagrama de equilibrio Fe-N da Figura 3.3 (METALS

HANDBOOK, 1973; JACK e JACK, 1973).
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Teor de Nitrogénio (%0 em peso)

Figura 3.3 - Diagrama de equilibrio Fe-N (METALS HANDBOOK, 1973;
JACK e JACK, 1973).

Descrigdo das principais fases presentes no diagrama de equilibrio Fe-N:

v' Fase Fe-a (Cubica de Corpo Centrado): solugdo solida contendo pouco
nitrogénio com um limite maximo de solubilidade de 0,10% em peso a 590°C.

Com a reducdo da temperatura para 100°C, a solubilidade reduz para
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aproximadamente 0,001% em peso (METALS HANDBOOK, 1973; HANSEN,
1958);

Fase Fe-y (Cubica de Face Centrada): solugdo solida estavel acima de 590°C,
com um limite méximo de solubilidade de 2,8% de nitrogénio em peso a 650° C

(METALS HANDBOOK, 1973);

Fase FesN—y" (Cubica de Face Centrada): fase presente numa pequena faixa
estequiométrica, situando-se entre 5,7 e 6,11%, em peso de nitrogénio a 450°C, ¢
com estabilidade térmica até¢ 680°C (METALS HANDBOOK, 1973; JACK e
LIGHTFOOT, 1973);

Fase Fe, 3N—¢ (Hexagonal Compacta): pode apresentar nitrogénio em uma faixa
ampla, dissolvendo no méaximo cerca de 11,10%, em peso, para temperaturas
inferiores a 500°C (HANSEN, 1958). O menor limite de solubilidade de
nitrogénio nesta fase foi encontrado a 700°C, sendo inferior ao encontrado na

fase v/ (METALS HANDBOOK, 1973);

Fase Fe;N- - (Ortorrombica de Face Centrada): presente numa estreita faixa
estequiométrica de 11,10 a 11,30%, em peso, de nitrogénio (quantidade maxima
de nitrogénio observada no diagrama Fe-N), sendo estivel entre,

aproximadamente, 320 a 500°C [METALS HANDBOOK, 1973].

A Tabela 3.1 resume as principais caracteristicas das fases do sistema Fe-N

(JACK e LIGHTFOOT, 1973).

Tabela 3.1 - Fases do sistema Fe-N abaixo da temperatura eutetéide (JACK e
LIGHTFOOT, 1973)

Fase | Estequiometria | N (% em massa) | Estrutura Parametros de rede (A)
o Fe 0,10 max. a 590°C CCC a=2,88064
v Fe.N 5,77-5,88 a 500°C CFC a=3,795
€ Fe,.N 7,5-11,0 a 500°C HC a=2,764*; c/a= 1,599
& Fe.N 11,14 OFC a=5,53;b=4,48;c=4,25

* parametro de rede para célula unitaria na composi¢ao limite Fe,N
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3.3.2 Mecanismo do Processo de Nitretacio por Plasma

Muitos estudos tém sido realizados com o objetivo de elucidar os mecanismos
de formacao e cinética de crescimento da camada nitretada no tratamento por plasma. O
modelo mais aceito ¢ o proposto por Kolbel e ratificado por Edenhofer que estad

apresentado na Figura 3.4.

Pegaa
sScr
nitretada

N +—
N +—

N +— |

() Ne

Figura 3.4 — Formagao e cinética de crescimento da camada nitretada (EDENHOFER,
1974).

Os atomos de Fe pulverizados da superficie combinam-se com o nitrogénio ativo
do plasma formando FeN. Os nitretos formados sao retroespalhados, devido as colisdes
no material pulverizado com as particulas do gas e se condensam na superficie do
catodo. Esses nitretos sdo instaveis na temperatura em que se encontra o catodo (350 -
600 °C) e se decompdem em nitretos com menor teor de nitrogénio (Fe;N, FesN, FesN)
(EDENHOFER, 1974).

Parte do nitrogénio que ¢ liberado neste processo ird se difundir na estrutura
do material e parte voltard novamente ao plasma. Portanto, o crescimento da camada
superficial de nitretos depende da capacidade da rede cristalina em adsorver o
nitrogénio, e da retropulverizagdo dos nitretos formados na regido do catodo, que se
acumulam durante o tempo de tratamento (EDENHOFER, 1974).

O nitreto de ferro, depositado pela retropulverizagdo e adsorvido na

superficie, ao decompor-se, aumenta a concentragdo de nitrogénio, produzindo um
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gradiente de concentracdo na interface (camada alterada-substrato base), o qual
promovera um fluxo de matéria desta regido para as camadas interiores. Além disso,
durante o bombardeamento i6nico, os atomos do topo da superficie sdo
continuamente removidos deixando vazios interatdmicos. Conjuntamente, um grande
numero de lacunas e intersticios migra do corpo do substrato para superficie. Assim,
a regido superficial encontra-se em estado de alta mobilidade atomica e vibracional
favorecendo a difusdo de atomos em solucdo intersticial e substitucional

(EDENHOFER, 1974).

3.3.3 Endurecimento superficial

As caracteristicas superficiais dos componentes fabricados em ferro puro e acos
influenciam algumas de suas propriedades como, resisténcia a fadiga, coeficiente de
atrito, resisténcia ao desgaste, resisténcia a corrosdo, entre outras. Estas propriedades
podem ser modificadas em fun¢ao das necessidades, ou seja, da especificacdo técnica do
componente requerida pela aplicacdo especifica. Uma forma de alteracdo destas
propriedades superficiais sd@o os tratamentos termoquimicos, como por exemplo, a
nitretacdo, cementacdo, oxidagdo, entre outros. Estes tratamentos tém por objetivo
alterar as propriedades superficiais dos componentes, promovendo o endurecimento € a
passivacdo da superficie através da modificagdo da composicdo quimica e/ou

microestrutural do material mantendo inalteradas as propriedades do nucleo.

3.3.4 Mecanismos de endurecimento

Os mecanismos de endurecimento envolvidos no processo de nitretacdo por

plasma, sdo basicamente: o endurecimento por precipitagcdo e por solugdo sélida.

Endurecimento por precipitacio

O endurecimento por precipitacao ¢ a base de tratamentos térmicos utilizados
em ligas leves, bem como, em alguns tipos de acos. Este tratamento aproveita a
propriedade de certos elementos quimicos de se dissolverem na matriz do material
formando solugdes solidas supersaturadas que, em determinadas condi¢des, precipitam

compostos no interior da matriz, na forma de particulas, placas ou agulhas (segunda fase
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precipitada). Os compostos formados durante a nitretacdo a plasma sdo geralmente
nitretos-carbonitretos de ferro ou dos elementos de liga presentes na liga que estd sendo
tratada. A formacdo dos precipitados depende de parametros como a temperatura, o
tempo de tratamento, tipo de liga tratada e porcentagem de nitrogénio no processo. O
nitrogénio se dissolve nos intersticios octaédricos do ferro alfa, conforme expressa o
diagrama de fases Fe-N (Figura 3.3), para temperaturas usuais de nitretagdo. O
nitrogénio pode ser dissolvido no ferro até concentragdes de 0,1% em peso. Quando este
teor de nitrogénio ¢ alcancado, precipitam nitretos y’, de composicdo estequiométrica

Fe 4N. Este nitreto de estrutura cristalina cubica de faces centradas ¢ estavel abaixo de

680°C (CHIAVERINI, 1984). Se as concentracdes de nitrogénio excedem 6% os
nitretos Y’ comecam a mudar para nitretos tipo €, de composicao estequiométrica FexN
(2<x<3). Estes nitretos apresentam célula unitaria hexagonal. Abaixo de 500°C nitretos
& comegam a se formar. O teor de nitrogénio desta fase estd em torno de 11%, e sua

composi¢do estequiométrica ¢ Fe N, com uma estrutura cristalina ortorrombica

(DIETER, 1988; B. J. LIGHTFOOT, D. H. JACK, 1973).

Endurecimento por solucio sélida

A introdugao de atomos de soluto em solucao sélida em uma rede de atomos de
solvente produz uma liga com maior dureza que o material original. Dependendo da
relacdo entre o tamanho dos atomos de soluto e solvente, ocorrem dois tipos de solugao

solida: substitucional e intersticial (CHIAVERINI, 1984).

Na solucdo solida substitucional os 4&tomos de soluto possuem tamanho similar
aos atomos do solvente ocupando sitios da rede que normalmente deveriam estar
preenchidos por atomos do solvente. Se a diferenca de tamanho dos dtomos de solvente
¢ inferior a 15% em volume, o fator de tamanho ¢ favoravel para que ocorra a solugdo
solida substitucional, sendo que diferencas maiores que este valor reduz a 1% a

formacao de solugdo solida substitucional (CHIAVERINI, 1984).

O principal mecanismo de endurecimento utilizado pela nitretacdo a plasma ¢ a
formag¢ao de uma zona de difusdo com nitrogénio em solucao sélida e finos precipitados
de nitretos. Além de proporcionar o aumento de resisténcia através da distor¢do do

reticulado e modificacdo do parametro de rede, obtém-se um aumento significativo na
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capacidade de sustentacdo de carga do material, possibilitando a utilizacao de depodsitos

com maior eficiéncia.

3.3.5 Estrutura da Camada Nitretada

A camada de compostos

A camada, ou zona de compostos ¢ a regido onde precipitam predominantemente
os nitretos-carbonitretos de ferro. Também conhecida como camada branca devido ao
fato de ser inerte ao ataque de reagentes quimicos (e apresentar cor branca ao
microscopio Otico), ¢ formada na regido mais superficial do material. A zona de
compostos pode ser uma mistura de nitretos (carbonitretos) do tipo € e y’, podendo ser
formada por apenas uma das fases de nitretos ou pelas duas simultaneamente. Para que
a mesma exista ¢ necessario que sejam atingidas as condicdes criticas para que ocorra a
precipitacdo dos nitretos (tempo, temperatura e potencial de nitrogénio); sendo que

quando satisfeitas, o primeiro nitreto a ser formado ¢ o y’- Fe N (DIETER, 1988; B. J.
LIGHTFOOT, D. H. JACK, 1973).

Para a formacao do nitreto €, € necessario o aumento do potencial de nitrogénio

(pode ser obtido através do aumento do teor de N, e adicionando baixos teores de CHa4

na mistura gasosa). Na pratica, a fase y’ ndo ocorre sempre nas condigdes esperadas.
Mesmo com potencial de nitrogénio elevado o suficiente, pode se obter na superficie
uma camada de nitretos tipo € e, ndo necessariamente, havera uma camada interna de
nitretos do tipo y’. Segundo Lightfoot e Jack, isto ocorre porque sendo a concentragdo
de nitrogénio na interface gas/camada superficial de nitretos € muito elevada, o
gradiente de concentracdo na interface entre a fase € e a matriz também ¢ muito elevado

(B. J. LIGHTFOOT, D. H. JACK, 1973).

Existe uma regiao na interface gas/camada mais superficial de nitretos € onde a
fase y’ ¢ termodinamicamente estavel. Entretanto, se o nitrogénio for rapidamente
consumido pela fase € antes que a fase y’ tenha tempo de nuclear, ndo observaremos
desta maneira a formacdo da fase y’. Deste modo, a formag¢ao da fase y’ ocorrera sempre

que o gradiente de concentragdo de nitrogénio cair abaixo da concentragdo critica para a
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formagdo do nitreto €, ou porque a concentracdo ¢ baixa ou porque a camada atingiu

uma determinada espessura (CHIAVERINI, 1984).

Com a coexisténcia de ambas as fases na camada de compostos, esta fica
denominada camada de fase dupla, sendo a mesma indesejavel por possuir algumas
caracteristicas que a tornam mais susceptivel a fratura. Ambas as fases apresentam fraca
adesdo uma em relagdo a outra, e ainda possuem diferentes coeficientes de expansao
térmica. Deste modo, camadas que sdo invariavelmente espessas ou que sdo submetidas
a variagdes de temperatura em servigo estao sujeitas a falhas (DIETER, 1988; B. J.

LIGHTFOOT, D. H. JACK, 1973).

A porosidade da camada de compostos pode ser considerada como outro
mecanismo para enfraquecimento desta. Em sua camada mais externa forma-se uma
regido porosa associada as altas pressdes envolvidas na recombina¢do de N atdmico

para formagdo de nitrogénio molecular (N,). Por este mecanismo a camada porosa pode

ocorrer em qualquer meio de reacdo (ROCHA,2000; CHIAVERINI, 1984)

A espessura e a composi¢do da camada de compostos devem ser selecionadas
previamente conforme as condi¢des de operacao do componente nitretado. A camada €
¢ adequada para aplicacdes de resisténcia ao desgaste livres de choques ou altas tensdes
localizadas. A camada y’ ¢ tenaz e mais adequada para situagdes com carregamentos
mais severos (ROCHA, 2003).

De uma maneira geral, a ductilidade da camada de compostos pode ser atribuida,
principalmente a dois fatores. O primeiro ¢ a homogeneidade, onde deve ser
monofasica, ou seja, composta por somente um tipo de nitreto. Se a camada for
composta por y’ e g, serdo criadas altas tensdes entre as diferentes estruturas nas regides
de transicdo, podendo gerar microtrincas se a peca for solicitada externamente. O
segundo ¢ a espessura da camada, devendo ser a menor possivel para se obter a
necessaria resisténcia ao desgaste e a corrosao.

Na nitretagdo por plasma ¢ possivel o controle da estequiometria dos nitretos
para se obter uma camada monoféasica ou até mesmo se evitar a formagao da camada
branca, por se ter um controle mais preciso dos parametros do processo. A escolha da
espessura e da composicdo da camada deve ser realizada previamente de acordo com as

condicdes de operagdo do componente que esta sendo nitretado.
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A zona de difusao

A zona de difusdo de nitrogénio pode ser entendida como a matriz de ferro com
nitrogénio em solugdo solida e finos precipitados de nitretos (carbonitretos) de ferro ou
dos elementos de liga presentes no material (HEUMANN, 1989). Para matrizes
ferrosas, o nitrogénio fica em solugdo so6lida até que o limite de solubilidade seja
alcangado. A partir dai pode comegar a nucleacdo e crescimento dos precipitados.
Normalmente os tempos para nitretacdo a plasma sdao reduzidos, o que evita um
crescimento excessivo dos precipitados (endurecimento por dispersdo). A profundidade
de difusao depende do gradiente de concentragdo de nitrogénio, do tempo de tratamento,
da temperatura e da composi¢ao quimica da pe¢a (FROELICH, 2003). A concentragdo
de nitrogénio aumenta em direcdo a superficie da peca, deste modo precipitados
coerentes bastante finos sdo formados quando se excede o limite de solubilidade do
nitrogénio na matriz. Os precipitados formados sdo fases de elevada dureza, e sua
precipitagdo ainda provoca uma distor¢do da rede cristalina, o que promove um maior

efeito em aumento de resisténcia.

3.4. TRIBOLOGIA

Os materiais produzidos por metalurgia do p6é apresentam certa porosidade e
com isto estdo mais sujeitos ao desgaste que os materiais obtidos pela metalurgia
convencional. Tratamentos superficiais, como nitretacdo e nitrocementagdo, sao
normalmente usados nestes acos com a finalidade de melhorar as propriedades

tribologicas dos mesmos (MALISKA et al., 2001, MOLINARI et al., 1994).

3.4.1 Tribologia de material sinterizado

Apesar do uso extensivo de componentes produzidos por metalurgia do p6 em
situagdes de deslizamento, ha muito poucos trabalhos que tratam do comportamento

tribolégico. Este nimero ¢ menor ainda para componentes ferrosos sinterizados e
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nitretados.
Em aplicagdes de deslizamento, quando ocorre uma falha de lubrificagdo e em

conseqliéncia um contato metal-metal, os componentes sofrem desgaste. De acordo com
Amsallem et al. (1973), no caso de uma falha no filme lubrificante, o atrito de um
componente sinterizado com um contra corpo de aco leva ao desgaste critico do
componente.

A maioria dos sistemas reais utiliza predominantemente lubrificagdo. Contudo o
estudo do comportamento do desempenho dos materiais em deslizamento a seco nos
fornece informacdes do comportamento triboldgico em condigdes severas como, por
exemplo, no inicio do movimento de mancais em que a lubrificacdo hidrodindmica
ainda ndo ¢ totalmente efetiva. Além disto, ensaios de deslizamento a seco nos
fornecem informagdes a respeito de deformacao plastica no material responsavel pelo
desgaste adesivo, sempre presente em condig¢des de lubrificagdo limite.

Amsallem et al. (1973) estudaram o comportamento do desgaste a seco do ferro
sinterizado em fun¢do da carga aplicada durante o ensaio. Eles ressaltaram a
importancia da formacdo de 6xidos e a influencia do ambiente sobre a formacgao dos

mesmos durante o desgaste. A sintese dos resultados pode ser visualizada na Figura 3.5.
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Figura 3.5 - Desgaste (ap6s 60 minutos) em fun¢do da carga: (1) ferro sinterizado,
ambiente: ar; (2) ferro sinterizado, ambiente: nitrogénio; (3) ferro sinterizado,
ambiente: nitrogénio com particulas de Fe,Os; (4) ferro sinterizado, ambiente:

nitrogénio com particulas de Fe;Oy; (5) ferro sinterizado e oxidado a vapor,
ambiente: nitrogénio (AMSALLEN et al., 1973).
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Na curva (1), com o ensaio ao ar, temos um aumento do volume desgastado com
o aumento da carga até uma carga de 80 N e apos esta carga uma redug¢do do volume
desgastado. Isto ¢ explicado pela presenca de uma mistura de 6xidos (Fe;O3; e Fe;0y)
em fungdo da temperatura atingida até a carga de ensaio de 80 N. A medida que ¢é
aumentada a carga, a temperatura também se elevada, e com isto ¢ favorecida a
formagdo de uma camada mais homogénea contendo predominantemente Fe;O4, que €
uma boa camada protetora durante o desgaste (AMSALLEM et al., 1973). Na curva (2)
temos o comportamento do desgaste, tendo como meio o nitrogénio. Observa-se que a
medida que aumentamos a carga hd um aumento do volume desgastado, pois nao temos
a formacao de camada de 6xidos. Para as curvas (3) e (4) o comportamento do desgaste
¢ similar, sendo que o tipo de particula abrasiva (hematita e magnetita) afeta de forma
similar, em fungdo da carga aplicada, o desgaste (AMSALLEM et al., 1973) Para a
curva (5) que possui uma camada homogénea de magnetita obtida por um processo de
ferroxidacao temos um menor volume desgastado.

Lim e Brunton (1986) analisaram detalhadamente o comportamento do
deslizamento a seco de ferro puro sinterizado em testes realizados em um tribometro
pino-sobre-disco no interior de um microscopio eletronico de varredura (MEV) e
observaram dois mecanismos de desgaste em funcdo da pressdo de contato: um
mecanismo de microcorte, predominante em altas pressdes de contato e um mecanismo
de desgaste por delaminacdo predominante em baixas pressdes. Neste caso foi
evidenciada a importancia da porosidade superficial na produgdo e aprisionamento dos
fragmentos de desgaste. Quando a maioria dos poros superficiais € coberta pelo fluxo de
material deformado devido ao deslizamento o comportamento do desgaste se aproxima
aquele de um material sem poros. Este mecanismo de preenchimento dos poros pelos

fragmentos de desgaste pode ser visualizado na Figura 3.6.
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Figura 3.6 - Representacao esquematica do processo em que detritos de desgaste sdo
formados na aresta de um poro aberto. (a) uma asperidade deslizando sobre um poro
idealizado contendo detritos alojados em seu interior; (b) Uma saliéncia é formada na
aresta do poro; (c) em repetidos percursos da asperidade resultam em uma extensao da
saliéncia, e apds uma trinca ¢ nucleada e o detrito pode ser alojado dentro do poro
(LIM; BRUNTON, 1986).

Um importante ponto que podemos extrair do trabalho de Lim e Brunton (1986)
relaciona-se a avaliacdo do desgaste de materiais sinterizados através de medidas de
massa, pois esta perda de massa nao reflete o desgaste verdadeiro do material devido ao
alojamento dos detritos de desgaste na porosidade do material. Sendo assim, devemos
sempre levar este fato em consideragdo para ndo interpretarmos errado resultado de
desgaste de materiais sinterizados.

Na literatura, varios autores usaram testes distintos tanto em termos de
condi¢des tribologicas quanto geométricas. Como a tribologia possui carater sist€émico
(ZUM GAHR, 1987) torna-se dificil fazer comparagdes entre os dados publicados.

Diversas técnicas sdo empregadas para a melhoria da resisténcia ao desgaste dos
componentes produzidos por metalurgia do p6 ferrosa. Entre elas, os tratamentos
superficiais sdo bastante utilizados neste sentido e pode-se citar como os mais
importantes a ferroxidagcdo, nitretacdo e nitrocementacdo (MALISKA et al., 2001;

MOLINARI et al., 1999; DE MELLO; HUTCHINGS, 2001).

Tribologia de componentes ferrosos sinterizados e nitretados

Como ja citado, poucas pesquisas envolvendo estudo tribologicos em materiais
sinterizados e nitretados foram realizadas em comparacdo com trabalhos usando
material ndo sinterizado nitretado.

Park et al. (1999) estudaram o comportamento ao desgaste em um tribdmetro
pino-sobre-disco da liga Fe-C-Mo-Cu nitretadas e nitrocementadas a plasma. Para o
estudo nas condi¢des usadas pelos autores, o desgaste das amostras nitrocementadas ¢

duas vezes menor que das nitretadas, sendo o mecanismo uma mistura de adesdo e
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abrasdo para as amostras nitretadas e predominantemente abrasdo para as
nitrocementadas. O coeficiente de atrito das amostras nitrocementadas ¢ maior que o
das nitretadas. Este fato ¢ relacionado principalmente devido a redugdo da area de
contato efetiva entre o pino e a superficie do disco através do aumento da dureza
superficial ocasionado pelo tratamento (PARK et al., 1999). Os autores também
verificaram a delaminacdo da camada de nitreto causada pela fragilizacdo da camada
pelos poros do corpo sinterizado.

Em outro trabalho, Straffelini et al. (1995) estudaram a influéncia da nitretacdo a
plasma no desgaste por deslizamento em ago Fe-Mo sinterizado. Neste trabalho os
autores usaram substrato apenas tratado termicamente (tempera e revenimento), tratados
termicamente e nitretado e apenas nitretado. Para o material apenas tratado
termicamente o mecanismo de desgaste ¢ a oxidacdo independente da carga aplicada e
duracdo do ensaio. Entretanto, para os materiais nitretados, diferentes estagios de
desgaste sdo observados durante os testes sendo controlados por diferentes mecanismos
dependendo da carga aplicada. Em cargas baixas a camada branca ¢ capaz de resistir ao
desgaste no inicio do teste, tendo o estdgio inicial caracterizado por uma taxa de
desgaste pequeno. A medida que o teste procede, tem-se o aumento da temperatura local
induzindo a oxidacdo da camada branca que por sua vez aumenta a taxa de desgaste.
Com o aumento da carga aplicada o primeiro estagio desaparece sendo a taxa de
desgaste elevada. Para as condi¢des utilizadas nos ensaios pelos autores o material de

melhor resultado foi o0 ago apenas tratado termicamente.
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4. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Este trabalho foi realizado no Laboratério de Materiais (LabMat), do
departamento de Engenharia Mecanica da Universidade Federal de Santa Catarina. As
amostras de ferro puro sinterizado processadas em condi¢des industriais, foram
produzidas por um fornecedor do parceiro industrial (Whirlpool S.A — Unidade
EMBRACO — Compressores e Solucdes de Refrigeracdo). Os tratamentos de nitretacdo
por plasma foram realizados em um reator industrial nas dependéncias do LabMat, bem
como os ensaios de caracterizagdo microestrutural. Os ensaios de topografia de
superficie e tribologia foram realizados no Laboratorio de Tribologia e Materiais (LTM)
da Faculdade de Engenharia Mecanica da Universidade Federal de Uberldndia e a

caracteriza¢gdo dimensional foi realizada na empresa Whirlpool S.A.

4.1. MATERIAIS

Componentes de ferro puro sinterizado, produzidos em condi¢des industriais,
foram utilizados para as andlises e caracterizacdes com o objetivo de validagdo do
equipamento industrial projetado e construido no LabMat. Estes componentes,
mostrados na Figura 4.1, sdo bielas de compressores herméticos com dimensdes de
aproximadamente 30 mm de altura e didmetro interno do olhal de 10 mm, sendo esta a

regido que sofre desgaste.

Figura 4.1 — Amostras industriais utilizadas no presente trabalho.
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4.2. TRATAMENTOS DE NITRETACAO POR PLASMA

Para o tratamento de nitretagdo por plasma foi utilizado um reator industrial com
capacidade de processamento de 3000 a 8000 pecas seriadas, dependendo do tamanho

das mesmas. O equipamento pode ser visualizado na Figura 4.2.

(a)
Figura 4.2 — (a) Reator de nitretagdo por plasma a nivel industrial; (b) montagem
parcial da carga a ser tratada.

O equipamento possui, como principais caracteristicas, aquecimento auxiliar
resitivo dividido em trés zonas controladas independentemente, volume 1util para
tratamento um cilindro de 800 mm de didmetro e 1500 mm de altura, temperatura
maxima de trabalho de 650 °C, total controle dos parametros do processo (taxa de
aquecimento, tipo e porcentagem de gases, energia de plasma, potencial de plasma no
suporte de tratamento e pressdao de trabalho). Este equipamento foi projetado e
construido no LabMat no ambito do Projeto FINEP intitulado “Desenvolvimento de
componentes de elevado desempenho para compressores herméticos utilizando

tecnologia de plasma”.
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4.2.1 Tratamentos para avaliacio da fase de nitreto mais adequada

Na primeira etapa dos tratamentos de nitretagdo, realizaram-se dois ciclos de
processamentos para a obten¢do de camada de composto (camada branca) monofésica,
uma com fase € e outra com fase y’. As condi¢des de tratamento para a obtencdo das
camadas especificadas estdo apresentadas na Tabela 4.1.

Tabela 4.1 — Condigdes de tratamento para obtencao das duas camadas com
fases diferentes.

Cdodigo da amostra | Fase desejada | Condicdes de tratamento

(\

TN-G Predominancia Temperatura: 560°C;

dey’ v' Mistura gasosa: 20%N,-80%Ho;
Pressao: 3 torr;

Tempo de patamar: 2 horas.

TN-E € Temperatura: 520°C;
Mistura gasosa: 90%N;,-9%H;-1%CHy;
Pressao: 3 torr;

Tempo de patamar: 2 horas.

ASANENENANEN

Apbs os tratamentos foram realizadas as seguintes andlises: medicdo de
espessura de camada por preparacdo metalografica e microscopia Otica; difracdo de
raios X para verificar as fases presentes; topografia de superficie e ensaios de desgaste

do tipo deslizamento alternado e microabrasao.

4.2.2 Tratamentos para valida¢io do equipamento — carga completa

Ap0s a escolha da fase de nitreto mais adequada para o componente sinterizado
industrial definido para a realizagdo da certificagdo do equipamento ¢ do processo,
foram realizados ciclos de tratamento de nitretacdo com cargas de 5.000 pecas

distribuidas conforme demonstrado no esquema da Figura 4.3.

®

(&)

© ®© G

()

[LADoESaUERDO | [ LADO DIREITO |

(A) topo — lado direito; (B) intermediario 1 — lado
esquerdo; (C) intermediario 2 — lado direito; (D) (1)centro (2)meio (3)borda da placa.
base — lado esquerdo.

Figura 4.3 - Esquema de distribuicdo da carga de pecas no equipamento; (a)
regides em que foram retiradas pecas para analise no sentido longitudinal da carga, ou
seja, entre bandejas do suporte; (b) regides em que foram retiradas pegas para analise no
sentido radial da carga, ou seja, na bandeja do suporte.
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Ap6s os ciclos de tratamentos foram realizadas as seguintes andlises nas pecas

retiradas das posi¢des definidas na Figura 4.3:

v" Dimensional antes e apds o tratamento e comparagdo entre as posi¢des radiais e
longitudinais;

v Espessura da camada e fase de nitreto e comparagdo entre as posi¢des radiais e
longitudinais;

v Topografia de superficie antes e apOs os ensaios de tribologia e comparagéo entre as
posig¢des radiais e longitudinais;

v" Ensaios de tribologia (deslizamento alternado ¢ micro abrasdo) e comparagdo entre

as posi¢des radiais e longitudinais.

No préximo item sdo descritas, com detalhamento, as etapas de caracterizacao

utilizadas para andlise das pecas tratadas.

4.3. CARACTERIZACAO

As amostras foram caracterizadas quanto as suas propriedades microestruturas,

dimensionais, topograficas e tribologicas.

4.3.1 Caracterizacao microestrutural

Preparacido metalografica

As amostras sinterizadas foram seccionadas utilizando-se uma méquina de corte
(Isomet) com disco adiamantado de baixa densidade. Em seguida as amostras foram
embutidas com resina epoxi de alta dureza (Isofast — Struers) com a finalidade de
minimizar o arredondamento das bordas da amostra. As mesmas foram submetidas a
uma seqliéncia de lixamento e polimento. A microestrutura (contornos de graos, camada
de compostos ou precipitados de nitretos) foi revelada utilizando-se Nital 2% (98 ml de

alcool PA e 2 ml acido nitrico).
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Microscopia optica

As amostras tratadas foram caracterizadas por microscopia Optica, utilizando
microscopio Leica — DM 4000 M com camera digital acoplada (Leica DC 300). As
imagens foram obtidas em tonalidades de cinza com resolu¢ao de 1044 e 775 pixels na

vertical e horizontal, respectivamente.

4.3.2 Analise das fases cristalinas por difratometria de raios X

Para a caracterizacdo das fases presentes foi utilizado difratdmetro Philips
X’Pert MPD com anodo de cobre, radiacdo k, (A=1,5418 A). A configuracio utilizada
foi geometria Bragg-Bretano, poténcia de 40 kV e 30 mA. No caminho 6tico foram
utilizadas fendas Soller e Divergente de 1° e Y4° respectivamente, rotacionador de
amostras (60 rpm), colimador, € monocromador com monocristal plano de grafite. Os
parametros de leitura utilizados foram tamanho do passo angular de 0,05° e tempo de
passo igual a 1 segundo. A andlise de fases foi realizada com o auxilio do programa

computacional Philips - PC Identify 2.1 e do banco de dados ICDD PDF-2 2001.

4.3.3 Caracteriza¢ao dimensional

Para a andlise dimensional foi utilizada uma maquina de medicdo por
coordenadas com apalpagdo mecanica, fabricada pela Carls Zeiss do Brasil Ltda,
modelo Spectrum. O equipamento utiliza sonda de gatilho de toque que possibilita
coleta de dados répida, precisa e em um Unico ponto, com praticamente nenhuma flexdo
da agulha ou histerese. A forga € constante em todas as direcdes e independe da diregao.
Ela utiliza um principio patenteado de sonda dupla, no qual um pulso de sondagem ¢
gerado (com uma forca de medi¢gdo menor que 0,01 N) e seguido por uma deflexdo

mecanica. Somente entdo os dados sdo capturados.

4.3.4 Caracterizacio topografica

As amostras foram avaliadas topograficamente em um interferdmetro a laser
tridimensional da UBM Messtechnik GmbH, modelo Microfocus Expert IV, mostrado

na Figura 4.4
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Figura 4.4 - Interferometro a laser utilizado para a caracterizagao topografica.

Os parametros avaliados foram:

v Rugosidade média quadratica;

<\

Rugosidade média geométrica;

v Coeficiente de achatamento (K): representa a forma da distribuigdo
estatistica caracteristica da superficie;

v Coeficiente de assimetria (Sk): representa a forma da distribui¢do
estatistica caracteristica da superficie;

v' Area de apoio (Tp): representa a capacidade de suporte de carga da

superficie.

Foram realizadas quatro avaliagdes por amostra em uma area de 2x1 mm, com
uma densidade de pontos de 1000 x 500 pontos nas direcdes X e Y, respectivamente. As
amostras foram analisadas antes e apos o ensaio de desgaste para verificar alteragdes

nas caracteristicas topograficas.

4.3.5 Caracterizagao tribologica

Ensaios de deslizamento alternado

Para estes ensaios, os olhais das amostras foram secionados utilizando-se corte
por disco adiamantado refrigerado em um aparelho Miniton®, no seu sentido
longitudinal, em duas partes simétricas, Figura 4.5 (a). Adicionalmente, eliminou-se,
também por corte abrasivo, a parte da haste da biela. Na seqiiéncia, os corpos de prova

foram limpos por 5 minutos no ultra-som com acetona, seguidos por mais 5 minutos em
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alcool e finalmente secos, por 10 minutos, em um jato de ar morno. Devido ao pequeno
tamanho das amostras produzidas e a inexisténcia de porta amostra adequado, as
amostras assim obtidas foram coladas em partes de buchas previamente secionadas.

Para garantir o monitoramento do potencial elétrico do contato durante os ensaios foi

soldado, por micro solda a ponto, um terminal elétrico na lateral da amostra, Figura

4.5(b).

-a-

Figura 4.5 - Corpos de prova para ensaios de desgaste por deslizamento. a-
Ap6s corte. b- Montagem para os ensaios.

Para a realizagdao dos ensaios foi utilizado um tribdmetro universal marca Plint
& Partners modelo TL 67 mostrado na Figura 4.6. Em fun¢ao da experiéncia adquirida

anteriormente iniciaram-se os testes utilizando-se as seguintes condigdes triboldgicas:

Contra corpo: Esfera de ago para rolamento, didmetro 5 mm;
Carga: 40,80 N;

Freqiiéncia: 2 Hz;

Amplitude: 3 mm;

Lubrificagdo: Sem;

AN N N N RN

Temperatura e umidade: ambientes.
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(a) | (b)
Figura 4.6 - Tribometro utilizado nos ensaios tribologicos de deslizamento: (a)
equipamento; (b) esquema do ponto de contato.

Os parametros medidos € monitorados ao longo do teste foram a freqiiéncia, a
forca tangencial (em conseqiiéncia, o coeficiente de atrito) e o potencial de contato. A
taxa de desgaste foi obtida pela variagdo volumétrica determinada através de
interferometria laser, também ja apresentada anteriormente. Para cada marca de

desgaste o volume desgastado foi determinado ao menos trés vezes.

Ensaios de micro-abrasao

Os ensaios de desgaste abrasivo, realizados na lateral da haste da biela, Figura
4.7 (a) foram efetuados em um equipamento de micro abrasdo do tipo esfera livre, cujo
principio de funcionamento esta ilustrado esquematicamente na Figura 4.7 (b). Nesse
tipo de equipamento a esfera gira sobre a amostra movida por um eixo motor. A amostra
¢ fixa em um porta-amostra acoplado a uma célula de carga, que mede continuamente a
for¢a normal durante o teste. A esfera, ou contra-corpo, ¢ de ago inoxidavel martensitico
com um raio de 30 mm, sendo devidamente limpa antes de cada teste.

O meio abrasivo utilizado foi uma lama composta de particulas abrasivas em
suspensdo em agua destilada, a uma concentracdo de 75 g de abrasivo por 100 ml de
agua. Foi utilizada esta alta concentragcdo por que tem sido mostrado na literatura que
baixas concentragdes de abrasivo aumentam a probabilidade da impressao de desgaste
se formar imperfeitamente, com arestas, em uma geometria ndo esférica.

A lama abrasiva foi agitada continuamente durante cada teste para prevenir a

decantacdo das particulas abrasivas. Essa mistura ¢ bombeada até a esfera usando uma
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bomba peristaltica de vazao regulavel. Fixou-se a vazao em cerca de uma gota a cada 3
segundos em todos os testes. A foto da Figura 4.7 (c) mostra os principais componentes
do equipamento de micro-abrasao.

A rotagdo do eixo motor foi fixada em 150 rpm, gerando uma velocidade entre a
superficie da esfera e a amostra de aproximadamente 0,11 m.s™.

A forca normal do teste ¢ determinada pela massa da esfera, bem como pela
inclinagdo da mesa onde se fixa o porta-amostra e pela posi¢cao do conjunto em relagdo
ao eixo motor. No presente estudo, a forca normal ¢ medida através de uma célula de
carga acoplada ao porta-amostra, sendo mantida em 0,52 + 0,01 N com o sistema
estatico.

A Figura 4.7 (d) mostra esquematicamente como se forma a impressdao de
desgaste. Os didmetros da impressdo sdo visualizados através de um microscopio 6tico
acoplada ao aparelho. Este microscopio possui uma precisdo de 1 micrometro. As
medigdes sdo realizadas ao fim de cada teste apos a amostra ter sido devidamente limpa.

Neste tipo de teste ¢ assumido que a geometria da cratera de desgaste reproduz a
geometria esférica da esfera que a originou. A equacdo 1 determina o volume da calota

esférica, V, a partir do partir do diametro, b, medido na impressao de:

onde R ¢ o raio da esfera (30 mm) utilizada para realizar os testes.

Em materiais homogéneos e nao revestidos o volume de desgaste pode ser
expresso em fungdo da distancia total de deslizamento, S, e da for¢a normal de contato,
N, por um simples modelo relativo ao desgaste abrasivo, que € equivalente a equagao de
Archard para desgaste por deslizamento. A distancia total de deslizamento ¢ calculada
em func¢do do tempo do teste de desgaste.

A equagdo 2 mostra a relagdo entre o volume, a distancia deslizada e a forca

normal.

onde k é o coeficiente de desgaste cuja unidade é dada em m3.(N.m)’'
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Abrasivo
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Esfera

g::,lgl:‘a de “Amostra
(b)
Luneta 3:121;::;?: Esfera fN
. W | Amostra

v
o7

Eixo motor Amostra  Célula de carga
©) (d)
Figura 4.7 - Ensaio de desgaste micro-abrasivo. (a) amostras ensaiadas, (b)

principio de funcionamento. (c) Principais componentes do equipamento Calowear®. (d)
Formacao da calota esférica.

As equacdes 1 e 2 nos levam a defini¢dao do coeficiente de desgaste em fungao
dos pardmetros medidos nos testes, que pode ser expresso pela equagdo 3:
_ z-b
64-R-S-N

para b << Roooiiiie e 3)

Os testes de uma bateria foram realizados na mesma posicdo. A quantidade de
testes, bem como o tempo de duragdo de cada teste, foi definido em ensaios
preliminares, onde se analisou a estabilidade do regime de desgaste.

Considera-se que o regime permanente de desgaste ¢ alcangado quando o valor

do coeficiente de desgaste médio se mantém constante. Analisando o comportamento
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geral de todas as amostras, observou-se que o regime permanente ¢ alcancado com 300
segundos de ensaio. Assim todos os testes foram realizados por um tempo de 6 minutos
(360 segundos).

Foram realizados trés ensaios por amostra ¢ analisadas quatro amostras por
condig¢do de fabricacao totalizando doze ensaios para cada lote avaliado.

Para a caracterizacdo dos mecanismos de desgaste as amostras foram analisadas

por microscopia eletronica de varredura.
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5. RESULTADOS E DISCUSSOES

5.1. COMPARACAO DO DESEMPENHO DOS DOIS TIPOS DE NITRETOS

ApoOs a realizagao dos tratamentos de nitretacdo por plasma dos dois lotes de
pecas, foi realizada a caracterizagdo microestrutural, topografica e tribologica nos

componentes tratados. A seguir sdo apresentados os resultados.

5.1.1 Analise microestrutural

Na Figura 5.1(a) pode-se verificar a microestrutura da camada nitretada da
amostra TN-G. Observa-se uma camada branca compacta (isenta de poros) e de
espessura constante. Com base nos resultados da difracdo de raios-x apresentada na
Figura 5.1(b) verifica-se que a camada branca ¢ formada predominantemente pela fase
Y’. A obtengdo de uma camada monofasica y’ ¢ dificultada devido a estreita faixa em

que a mesma ¢ estavel, verificado no diagrama de fase na Figura 3.3.

e—FexaN
e+y ¥ -FeN

Intensidade
§ B B B

8

o

[camads dediusio]
(a) (b)
Figura 5.1 — Micrografia da camada nitretada da amostra TN-G. (a) secdo transversal
preparada metalograficamente; (b) espectro de raios x da camada nitretada.
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Na Figura 5.2(a) podemos verificar a microestrutura da camada nitretada da
amostra TNE-E. Observa-se uma camada branca compacta (isenta de poros) e de

espessura constante. Na Figura 5.2(b) verifica-se que a camada branca ¢ monofésica €.

g & B B

Intensidade

8

o

-
(a)
Figura 5.2 — Micrografia da camada nitretada da amostra TN-E. (a) se¢do transversal
preparada metalograficamente; (b) espectro de raios x da camada nitretada.

Abaixo na Tabela 5.1 temos a espessuras das camadas de nitretos (branca e
difusdo) dos dois lotes tratados. Na Figura 5.3 encontra-se o perfil de microdureza das
camadas dos dois lotes tratados. Em ambas as andlises os resultados sdo a média de 10

pecas diferentes sendo trés analises diferentes por pega.

Tabela 5.1 — Espessura das camadas nitretadas.

Amostra TNE-G Amostra TNE-E
Camada branca Camada Camada branca Camada
difusao difusdo
Espessura (um) 11,0+ 0,7 350+ 15 10,8 £0,6 400 £ 20
1000
¢ NG
800 1% = TNE
2 3
~ 600
8 i
5 400 *
S
o 3
O
E 200 E 3 .
K E
O T T T T T T T T T 1
0O 50 100 150 200 250 300 350 400 450
Profundidade (um)

Figura 5.3 — Perfis de microdureza das amostras nitretadas.
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Através das andlises realizadas verificamos que ambas as camadas apresentam
as caracteristicas desejadas: espessura da camada branca em torno de 10 pum homogénea

e fases distintas. Com isto forma realizadas as andlises topograficas e triboldgicas.

5.1.2 Analise topografica e tribolégica

A Figura 5.4 mostram a topografia original tipica obtida por microscopia
eletronica de varredura e por interferometria a laser das amostras. Como se observa,
todas as amostras apresentam uma porosidade superficial e caracteristicas topograficas
bastante semelhantes. Nas Figura 5.5 e Figura 5.6 podemos visualizar a topografia
original das amostras nitretadas nas duas condigdes, ou seja, antes dos ensaios de
desgaste, através da microscopia eletronica de varredura e da interferometria a laser.
Também podemos observar que as figuras apresentam caracteristicas bastante
semelhantes. Para a aquisi¢do das imagens através do MEV as amostras foram
inclinadas 35° para melhor visualizagdo da topografia. A imagem gerada por
interferometria a laser é apenas da rugosidade da superficie, ou seja, foram subtraidas as
forma e ondulagdo da superficie. Para isto foi utilizado o software Mountains Map

Universal® versio 3.1.9 — Demo, produzido pela Digital Surf.

(b)

Figura 5.4— Topografia da superficie original; (a) via MEV; (b) por interferometria a
laser.
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(b)

Figura 5.5 - Topografia da superficie nitretada da amostra TN-G; (a) via MEV; (b) por
interferometria a laser.

(b)

Figura 5.6 - Topografia da superficie nitretada da amostra TN-E; (a) via MEV; (b) por
interferometria a laser.

Os parametros estatisticos utilizados para caracterizar a superficie foram
divididos em trés familias: uma representativa da altura das irregularidades (Sq — ou
rugosidade quadratica média); dois representativos da forma da distribuicdo estatistica
caracteristica da superficie (Coeficiente de achatamento — K e o coeficiente de simetria -
Sk) e um derivado da curva de Abbot & Firestone que caracteriza a capacidade de
suporte de carga da superficie (Tp). Na Figura 5.7 pode-se visualizar estes parametros
sendo que uma analise de variancia de todos os resultados mostra que os mesmos sao

estatisticamente equivalentes entre as superficies originais e entre as nitretadas.
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Figura 5.7 — Parametros estatisticos que caracterizam a superficie nitretada nas
condicoes TN-G e TN-E.

A Figura 5.7 mostra, visualmente, que a rugosidade quadratica média das
superficies (Sq) foi muito pouco afetada pela condicao de tratamento. Ainda que uma
ligeira tendéncia de aumento de rugosidade apareca para as amostras TN-E, uma anélise
de variancia aplicada aos dados mostrou que os mesmos sdo estatisticamente
equivalentes.

O parametro Tp fornece a informagdo contida na curva da fragao de apoio ou de
suporte, conhecida também como curva de Abbot-Firestone (Figura 5.8), baseada no
percentual de apoio em fun¢do da profundidade das irregularidades de uma superficie,
como mostrado esquematicamente na Figura 5.8. A rugosidade quadratica média mede
a variancia da funcao de distribui¢ao de amplitude de suas irregularidades e desta forma,
quanto maior o valor de Sq, mais rugosa a superficie. E um parimetro de rugosidade
universalmente reconhecido, e o mais utilizado. Corresponde a média aritmética dos
valores absolutos do perfil. No seu célculo ndo hé distingdo entre picos e vales, pois se
utiliza valores absolutos do perfil. Assim, picos ou vales ndo tipicos tém pouca
influéncia no valor deste parametro. Finalmente este parametro nao fornece informagdes

sobre a forma das irregularidades ou do perfil.



CAPITULO 5 — Resultados e Discussdes 41

Linha média
o

/\ﬂhm\‘

——

0% 50% 100%
Tp (%)

I
Figura 5.8 — Figura esquematica mostrando a curva de Abbot-Firestone referente a
fracdo de apoio.

A assimetria (Sk) ¢ um outro parametro estatistico de rugosidade que mede a
assimetria da funcdo de distribuicdo de amplitude de suas irregularidades ou
equivalentemente mede a simetria da variagdo de um perfil em torno de sua linha média.
Deste modo, superficies com assimetria positiva possuem altos picos que se elevam
acima de uma superficie mais plana. Superficies com assimetria negativa possuem vales
profundos em um platd suave. Superficies gaussianas tem assimetrias proximas de zero.
O achatamento (K) ¢ o ultimo parametro estatistico de rugosidade considerado e se
relaciona com a uniformidade da funcdo de distribuicdo de amplitude de suas
irregularidades ou achatamento desta funcdo. Na Figura 5.9, temos as variagdes dos
coeficientes de assimetria e achatamento de uma superficie demonstrando se a mesma ¢

formada por planaltos, vales, picos e variagdes entre eles.

Distribui¢a :FI Parimetro

Perfil o estatistica de forma

Figura 5.9 — Distribui¢ao estatistica de uma superficie.
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A Figura 5.10 mostra os coeficientes de assimetria e achatamento em fungao da
condi¢do de tratamento das amostras. A condi¢do da amostra TN-G produz superficies
ativas mais achatadas e com menor assimetria negativa, ou seja, superficies com menor
amplitude de variagdo das alturas das irregularidades e uma menor tendéncia a

morfologia planalto-vales.
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Figura 5.10 — Parametros estatisticos que caracterizam a superficie nitretada nas
condigdes TN-G ¢ TN-E.

A andlise topografica das amostras apds os ensaios de desgaste por deslizamento
alternado sera apresentada em conjunto com os resultados de desgaste no capitulo

seguinte.

5.1.3 Ensaio de Deslizamento Alternado

As Figura 5.11 e Figura 5.12 mostram os aspectos tipicos da evolucdo do
coeficiente de atrito e do potencial elétrico do contato com o tempo de ensaio das
amostras TN-G e TN-E, respectivamente. O coeficiente de atrito cresce inicialmente,
eventualmente atingindo um maximo para em seguida cair e atingir um valor estavel, a
uma distancia de deslizamento de 20 metros, até o final do teste. Foi computada a média
deste valor estavel como sendo representativo do coeficiente de atrito. Cabe enfatizar
que o coeficiente de atrito ¢ uma propriedade dependente do sistema tribologico e ndo
uma propriedade intrinseca dos dois materiais em contato. Portanto, como os dados de
coeficiente de atrito sdo particulares para cada tribossistema, as comparacdes de
coeficientes de atrito entre diferentes tribossistemas sdo de validade duvidosa (BLAU,

1997; BLAU, 2001).
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Figura 5.11 — Coeficiente de atrito e potencial de contato da amostra TN-G.
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Figura 5.12 — Coeficiente de atrito e potencial de contato da amostra TN-E.

O potencial elétrico do contato, indicador da presenca de compostos tribo-
quimicos isolantes no contato, tem valores inicias bastante baixos, caracteristicos de
contatos metal-metal e na seqiiéncia aumenta sem um padrdo constante. Os valores
médios do potencial do contato foram calculados no mesmo intervalo de tempo no qual
o coeficiente de atrito permaneceu estavel. A analise e interpretagdo destes resultados

nao ¢ trivial. As Unicas afirmacdes que podem ser retiradas ¢ que os maiores valores de
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potencial de contato se relacionam a formacgao de filmes de 6xidos de alta resisténcia
elétrica, sendo que a oscilacdo no valor ao longo do ensaio pode ser relacionado com a
formacgao e remog¢do desta tribocamada repetidas vezes, como também verificado pelo
alto desvio padrao do potencial de contato visualizado na Figura 5.13.

A Figura 5.13 apresenta os valores médios apresentados pelo coeficiente de

atrito e potencial elétrico do contato das amostras TN-G e TN-E.

@ Coeficiente de atrito
B Potencial de contato

Coeficiente de atrito
Potencial de contato (mV)

AVIOSTRATN-G AMOSTRATN-E

Figura 5.13 — Coeficiente de atrito e potencial de contato médio das amostra TN-G e
TN-E.

A condi¢cdo de tratamento ndo afetou o coeficiente de atrito que se mostrou
bastante uniforme em todos os ensaios. O potencial de contato, no entanto, apresentou
uma maior variagdo. Muito embora visualmente pareca que a amostra TN-E tenha
apresentado potenciais de contato maiores, uma andlise de variancia mostrou que os
dados, face a variacdo, sdo estatisticamente equivalentes.

A Figura 5.14 mostra as imagens obtidas por interferometria a laser das marcas
de desgaste tipicas, deixando antever uma influéncia da condicdo de tratamento no
desgaste por deslizamento das amostras tratadas. Este fato confirmado pelos valores
médios do desgaste volumétrico mostrados na Figura 5.15, em que a amostra TN-G

possui em volume de desgastado cerca de 2 vezes maior que a amostra TN-E.
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(a) (b)
Figura 5.14 — Imagens das marcas tipicas de desgaste das amostras (a) TN-G e (b) TN-E
obtidas por interferometria a laser.
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Figura 5.15 — Volume desgastado médio das amostras TN-G e TN-E.

Para todas as amostras, o processo de desgaste por deslizamento aumenta tanto a
assimetria negativa quanto o achatamento das curvas como mostrados pelos caminhos
morfoldgicos seguidos pelas amostras produzidas pelas duas condi¢des de tratamento,
conforme visualizado na Figura 5.16. Neste caso, a morfologia das superficies tende
acentuadamente para o tipo planalto-vale evidenciando uma caracteristica de evolugao

natural do desgaste.
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Figura 5.16 — Caminho morfolégico das amostra TN-G e TN-E.

Na Figura 5.17, pode-se constatar este fato através da imagem obtida por
microscopia eletronica de varredura (Figura 5.17) na amostra TN-E. Para a amostra TN-

G o efeito observado ¢ o mesmo e ndo serdo apresentadas as imagens.

o okt P
AccY Spot Magn  Det WD
#20.0 kv 49 1600x SE 21

Figura 5.17 - Topografia via microscopia eletronica de varredura da regido desgastada.
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Mecanismo de desgaste das amostras

Os mecanismos e caracteristicas do desgaste foram analisados através de
micrografias obtidas por microscopia eletronica de varredura das superficies de desgaste
das amostras. A Figura 5.18 mostra as caracteristicas morfoldgicas das superficies de

desgaste das amostras TN-E e TN-G em diferentes ampliagdes.

. ,t?‘) Amostra TN- ) - a) Amostra TN-G

* (b) Amostra TN-E (b) Amostra TN-E
Figura 5.18 - Aspecto da marca de desgaste apds ensaios triboldgicos em

diferentes aumentos, obtidos via microscopia eletronica. (a) amostra TN-G e (b)
amostra TN-E.

As superficies de desgaste formadas apOs os ensaios apresentam um aspecto
morfologico praticamente idéntico. Observa-se a predominancia de mecanismo de
desgaste por deformacdo plastica por abrasdo, como ¢ indicado pelos sulcos de
desgastes paralelos a dire¢do do deslizamento. Neste caso, foram observadas
caracteristicas de abrasdo pelos micromecanismos de microcorte € microssulcamento,

com predomindncia do microssulcamento (conforme esquematizado na Figura 5.19).



CAPITULO 5 — Resultados e Discussdes 48

Microsulcamento Microcorte Microfadiga Microlascamento

Figura 5.19 - Interacdes fisicas entre particulas abrasivas e a superficie do material (ZUM
GAHR, 1987).

Além disto, observa-se a fragmentagdo ou microlascamento da tribocamada
formada durante o ensaio. Observa-se também, que todas as superficies de desgaste ndo
apresentam a porosidade caracteristica das suas superficies originais, ocorrendo portanto
o fechamento dos poros superficiais devido ao processo de desgaste.

A predominancia dos mecanismos de deformagdo pléstica por abrasdo ao final
dos ensaios, pode ser explicada como sendo devido a destruicdo completa ou quase
completa da camada superficial de nitreto. As particulas fragmentadas de nitretos de
ferro devido sua elevada dureza atuam como particulas abrasivas na regidao de contato,
determinando o mecanismo de desgaste abrasivo, como observado. Além disso, na
regido de contato, tem-se a presenca de particulas de desgaste metélicas altamente
deformadas e/ou particulas metélicas oxidadas do contra-corpo e do proprio substrato.
Além destas particulas soltas atuando como um terceiro corpo e causando a abrasdo da
amostra, também pode atuar como abrasivo, asperidades duras do contra-corpo,
causando deste modo abrasdo a dois corpos.

Deve-se também considerar que o tipo e a configuragdo utilizada nos ensaios
(alternado, esfera-sobre-plano) contribui para que a grande parte dos detritos de
desgaste gerados fossem mantidos no sistema, devido a auséncia de forgas centrifugas e
do movimento bidirecional. Nestes ensaios, os detritos de desgaste soltos sdo
transportados para frente e para trds e eliminados do sistema em uma dire¢do
perpendicular ao movimento da amostra (GODET, 1984; LEHEUP AND
PENDLEBURY, 1991). Isso contribui para o desenvolvimento ¢ manutencdo de uma
grande quantidade de detritos que pode atuar como um terceiro corpo, desempenhando
sua agdo abrasiva entre a amostra de ferro sinterizado nitretada e o contra-corpo.

Apesar do mecanismo de desgaste predominante ser a deformagdo plastica,
normalmente varios mecanismos operam simultaneamente, entre os quais o desgaste
oxidativo, formando 6xidos que podem se aglomerar e fragmentar. Na Figura 5.20,

podemos visualizar a marca de desgaste na amostra TN-G, onde observamos regides
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escuras (regido A) contento oxigénio conforme identificado através de EDX. O mesmo
efeito ¢ encontrado na amostra TN-E conforme visualizado na Figura 5.21. Para esta
amostra na regido clara (regido A), onde se tem a presenca de 6xidos, se encontra a
presenga de cromo proveniente do desgaste do contra corpo. Este fato pode ser atribuido
pela maior taxa de desgaste do contra-corpo, tendo com isto uma maior oferta de
detritos para incrustar na pec¢a, ou simplesmente pela limpeza ndo tdo eficiente,

realizada em banho no ultrasom, antes das anélises de microscopia eletronica.
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Figura 5.20 — Imagem em detalhe do marca de desgaste (a) e espectro da microssonda
EDS (b) do ensaio com a amostra TN-G.
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(b)
Figura 5.21 — Imagem em detalhe do marca de desgaste (a) e espectros da microssonda
EDX (b) do ensaio com a amostra TN-E.
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5.1.4 Desgaste do contra corpo no ensaio de deslizamento alternado

A avaliacdo do didmetro da calota de desgaste das esferas foi realizada através
de imagens destas calotas obtidas por microscopia eletronica de varredura, e nao através
de imagens obtidas por microscopia Otica, devido a falta de contraste e defini¢do de suas
bordas nas observagdes por microscopia Otica.

Nas Figura 5.22 e Figura 5.23 sdo mostradas as calotas de desgaste tipicas do

contra corpo utilizado nos ensaios de deslizamento das amostras TN-G e TN-E.

Det WD ———— 600 i

3E 186

(b)
Figura 5.22 — Imagem do contra corpo desgastado (a) e em detalhe (b) do ensaio com a
amostra TN-G.

(a) (b)
Figura 5.23 — Imagem do contra corpo desgastado (a) e em detalhe (b) do
ensaio com a amostra TN-E.

Como pode ser visualizado na Figura 5.22 e Figura 5.23, o didmetro da marca de
desgaste ndo apresenta variagdes significativas em fun¢do da condi¢cdo de tratamento.
Fato que ¢ confirmado na Figura 5.24, em que s3o apresentados os valores médios
desgastados dos contra corpos utilizados nos ensaios de deslizamento alternado. Uma
analise de varidncia mostrou que os dados, face a variacdo, sdo estatisticamente
equivalentes. A comparacao dos valores do desgaste das esferas com os das amostras

mostrou que o desgaste das esferas foi similar aos das amostras TN-G ¢ TN-E.
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Figura 5.24 — Volume desgastado do contra corpo das amostras TN-G e TN-E.

Analisando com maior detalhe as marcas de desgaste do contra corpo, utilizando
imagens de microscopio eletronico de varredura, verifica-se a presenca de particulas
escuras na superficie desgastada, conforme visualizado na Figura 5.25-a. Através de
analise quimica por microssonda EDX observa-se que as mesmas possuem elevado teor
de oxigénio (Figura 5.25- b). A superficie desgastada apresenta também regioes de tons
cinza, conforme indicado na Figura 5.25-a, que através de andlise quimica por
microssonda também se observa a presenga de oxigénio. Este fato ja era esperado uma
vez que os ensaios tribologicos de deslizamento alternado foram realizados ao ar. Este

efeito ¢ encontrado tanto nos ensaios das amostras TN-G quanto nas amostras TN-E

(Figura 5.26).
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Figura 5.25 — Imagem em detalhe do contra corpo desgastado (a) e espectro da
microsonda EDX (b) do ensaio com a amostra TN-G.
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Figura 5.26 — Imagem em detalhe do contra corpo desgastado (a) e espectro da
microssonda EDX (b) do ensaio com a amostra TN-E.

5.1.5 Ensaio de Microabrasao

A Figura Figura 5.27 mostra a topografia da superficie desgastada da amostra

TN-G, produzida pelo teste de micro abrasao, utilizando SiC como abrasivo.
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(b)
Figura 5.27 — Interferometria a laser de uma calota esférica formada por microabrasao:
(a) imagem em 3D; (b) detalhe do perfil A-A. Amostra TN-G. Abrasivo: SiC. Tempo
de teste: 360s.



CAPITULO 5 — Resultados e Discussdes 53

A Figura 5.27 foi produzida pela técnica de interferometria a laser. A area de
varredura do interferometro a laser cobre a calota de desgaste e suas imediagdes.
Observa-se que a rugosidade no interior da superficie desgastada ¢ menor que na por¢do
externa a esta. A Figura 5.27-b mostra um perfil de rugosidade (perfil A-A) que passa
pela regido central da calota. A Figura 5.28 ¢ uma ampliacao do perfil A-A na faixa que
compreende a calota de desgaste. Nesta figura, um arco de circunferéncia ¢ sobreposto
ao perfil de rugosidade, como indicado, mostrando que a superficie desgastada se
aproxima a forma deste arco. Desta forma, a calota formada durante o desgaste tende a

assumir a forma da esfera que a formou.

Arco de circunferéncia

o 0.2 0,4 0,6 0,8 1 1,2 1,4 1.6 1.8 2.0 2,2 2,4
(m m )

Figura 5.28 - Perfil de rugosidade da calota esférica superposta de um arco de
circunferéncia.

A identidade entre a calota formada na superficie da amostra e o contra-corpo
esférico ¢ reportado pela literatura (RUTHERFORD E HUTCHINGS, 1997,
TREZONA E HUTCHINGS, 1999; RUTHERFORD E HUTCHINGS, 1996). Em seu
trabalho, Trezona e Hutchings (1999) mostram que a microabrasao de materiais ducteis,
e ndo revestidos, pode gerar impressoes de desgaste cujo formato ndo ¢ perfeitamente
esférico, contendo alteragdes na borda da calota. Entretanto, estes autores mostraram
que para se obter o coeficiente de desgaste abrasivo de materiais moles ¢ necessario
uma analise da forma da calota. Para o calculo deste coeficiente ¢ considerado somente
o didmetro da parte mais interna da impressdo, que reproduz o formato da esfera.
Apesar do ferro puro sinterizado ser um material mole, a nitretacdo promoveu a
formag¢dao de uma fase dura no material, que contribuiu com a reproducdo da forma
esférica das calotas. Esse fato garante a validade da abordagem matematica utilizada
neste trabalho.

A evolugdo do coeficiente de desgaste com o tempo de ensaio ¢ mostrado na
Figura 5.29. Foram realizados trés ensaios em quatro amostras distintas para cada
condicdo de tratamento. A Figura 5.30 mostra a evolucdo para a média de cada amostra.
Observa-se que o regime permanente acontece apos 300 segundos de ensaio. Desta
forma, o coeficiente de desgaste apresentado representa a média dos trés tltimos valores

para cada amostra (300, 330 e 360 segundos de teste).
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Figura 5.29 — Evolucdo do coeficiente de desgaste abrasivo em fun¢do do tempo para as
amostras TN-G e TN-E.

As amostras produzidas pela condigdo TN-E apresentam um coeficiente de
desgaste cerca de 20% inferior aos apresentados pelas amostras TN-G. Este fato pode
ser correlacionado com os valores de microdureza das amostras. Como a resisténcia a
abrasdo possui alta influéncia da dureza do material, a amostra TN-E, por apresentar

maior valor de microdureza, possui melhor desempenho em situagdes de desgaste

abrasivos.
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Figura 5.30 — Valores médios do coeficiente de desgaste micro-abrasivo para as
amostras TN-G e TN-E.

Procurando analisar a evolucao da profundidade da marca de desgaste com o

tempo de duragdo do ensaio, Figura 5.31, pode-se constatar que a profundidade da
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calota esférica, no regime permanente de desgaste, ¢ superior a 20 um que por sua vez €
um valor superior a espessura da camada branca produzida pela nitretagdo em ambas as

condigdes (espessura da camada branca = 10 um).
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Figura 5.31 — Evolugdo da profundidade da marca de desgaste com o tempo de duragao
do ensaio para as amostras TN-G e TN-E.

Acompanhando a evolucdo do coeficiente de desgaste médio com o tempo de
ensaio, na Figura 5.32, constatam-se que as amostras tratadas na condi¢gdo TN-E,
possuem menores coeficientes de desgaste e que o efeito ¢ mais benéfico nos tempos
iniciais do teste, Figura 5.33, provavelmente pelo fato de que nesta situagdo o desgaste
estd ocorrendo predominantemente na camada branca. A medida que o tempo de ensaio
evolui comega a ocorrer contado do contra-corpo com o substrato e com isto a relagdo

area de contato com camada/substrato comeca a diminuir.
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Figura 5.32 — Efeito do tempo de ensaio no coeficiente de desgaste micro-abrasivo para
as amostras TN-G e TN-E.
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Figura 5.33 — Evolugao do coeficiente de desgaste com o tempo de duragdo do ensaio

para as amostras TN-G e TN-E.

Mecanismo de desgaste das amostras

Os mecanismos e caracteristicas do desgaste foram analisados através de

micrografias obtidas por microscopia eletronica de varredura das superficies de desgaste

das amostras. A Figura 5.34 mostra as caracteristicas morfoldgicas das superficies de

desgaste das amostras TN-G e TN-E.

(b)
Figura 5.34 - Aspecto da marca de desgaste apos ensaios tribologicos de microabrasao
obtidos via microscopia eletronica. (a) amostra TN-G e (b) amostra TN-E.

A auséncia de riscos caracteristicos da abrasdo é observada nas duas amostras. O

aspecto da superficie indica que o mecanismo de desgaste predominante ¢ a intensa

deformacao pléstica decorrente de indentagdes formadas pelo rolamento das particulas



CAPITULO 5 — Resultados e Discussdes 57

abrasivas entre as superficies moveis. A Figura 5.34 mostra ainda a existéncia de
porosidade remanescente que atua como reservatorio de abrasivo durante o ensaio de
microabrasdo. Na andlise de microssonda, visualizada na Figura 5.35, verifica-se na
regido desgastada de ambas as pecas a presenca dos elementos quimicos Si e C
proveniente do abrasivo, presenca do elemento quimico N proveniente da camada
nitretada e presenca do elemento quimico O devido a realizagdo do ensaio em ambiente
atmosférico, sedo que estes elementos sdo encontrados em toda a calota de desgaste

formada.
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Figura 5.35 — Espectro de microssonda caracteristicos da calota de desgaste formada.

5.1.6 Conclusdes parciais

Em funcdo dos resultados apresentados e discutidos neste capitulo verifica-se
que as camadas de nitretos atendem as especificacdes microestruturais almejadas. Na
comparag¢do topografica as duas fases apresentaram comportamento similar. Em relagdo
ao desempenho triboldgico a camada de nitreto de fase € apresenta melhores resultados
para este sistema, sendo com isto a fase a ser utilizada nos componentes para a etapa de

validag¢do do equipamento com carga completa de 5.000 pecas.
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5.2. TRATAMENTOS PARA VALIDACAO DO EQUIPAMENTO - CARGA
COMPLETA
Apds a escolha da fase de nitreto mais adequada para o componente sinterizado
industrial escolhido, foram realizados trés ciclos de tratamento de nitretagdo com cargas

de 5.000 pecas cada, distribuidas conforme demonstrado no esquema da Figura 5.36.
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(A) topo — lado direito; (B) intermediario 1 — lado )
esquerdo; (C) intermedidrio 2 — lado direito; (D) (1)centro (2)meio (3)borda da placa.
base — lado esquerdo.

Figura 5.36 - Esquema de distribui¢do da carga de pecas no equipamento; (a)
regides em que foram retiradas pegas para analise no sentido longitudinal da carga, ou
seja, entre bandejas do suporte; (b) regides em que foram retiradas pecas para analise no
sentido radial da carga, ou seja, na bandeja do suporte.

Apos a realizagdo dos ciclos de nitretacdo foram retiradas cinco pegas de cada
posi¢do para analises dimensionais, microestruturais, topograficas e triboldgicas para
avaliacao de possiveis gradientes nas caracteristicas e propriedades das pecas tratadas

em funcao da posicao no equipamento. A seguir serdao apresentados estes resultados.

5.2.1 Analise microestrural

Conforme esquema de coleta de amostras em diferentes posi¢des do reator
apresentado anteriormente, realizou-se analise microestrutural das pegas, tendo como
foco dois parametros: espessura da camada branca e fases de nitreto formada. A
espessura da camada branca foi determinada em trés diferentes regides da pega,
conforme visualizado na Figura 5.37, com o objetivo de verificar também a
homogeneidade da camada ao longo do componente. Para cada posi¢do nas placas o
valor da espessura da camada foi determinado pela média das trés regides em trés

diferentes pecas.
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Figura 5.37 - Regides da peca em que foi determinada a espessura da camada branca.

As Tabela 5.2, Tabela 5.3 e Tabela 5.4 apresentam os valores médios da

espessura da camada branca ao longo da carga dos trés ciclos de nitretacdo realizados,

bem como o valor médio do gradiente térmico medido ao longo da carga. Pode-se

observar que a espessura da camada branca ¢ bastante homogénea ao longo da carga

tanto no sentido radial quanto no sentido longitudinal. Outro ponto importante avaliado

foi o gradiente térmico ao longo da carga, que se mostrou bastante homogéneo e dentro

das margens aceitdveis para o processo. Em todas as regides a camada branca

apresentou espessura dentro do especificado (>10 um) para este componente ¢ para as

trés cargas, com espessuras entre 10,2 e 12,2 um.

Tabela 5.2 — Espessura da camada branca e gradiente térmico encontrado ao

longo da carga 1 de 5.000 pecas.

CARGAS 1
Espessura da camada (um)
- Posi¢do na Placa - AT na placa | AT entre as placas
Centro (1) | Meio (2) | Borda3)| ¢ © AeD(C)
A | 11,0+£0,5 [10,8+0,5/10,8 0,6 6+3
Placa B 11,0+£1,0 |11,0£0,8[11,0£0,7 7+£2 15+ 3
C |10,7+04 |11,0£0,7{11,2+0,6 5+£2
D | 11,5+0,7 |10,6+0,4/10,7+0,6 8+3
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Tabela 5.3 — Espessura da camada branca e gradiente térmico encontrado ao
longo da carga 2 de 5.000 pegas.

CARGAS 2
Espessura da camada (um)
- Posi¢do na Placa - AT na placa | AT entre as placas
Centro (1) | Meio (2) | Borda (3) CC) AeD(C)
A | 10,8+0,5 |10,8+0,7({11,0+0,6 5+£2
Placa B 11,0+£0,8 |11,5+0,8[11,0£0,5 6+2 13 +3
C 11,0£04 |11,0£0,5[11,5+0,6 8£2
D | 11,5+08 |11,0+£1,0[10,8+0,6 7+3
Tabela 5.4 — Espessura da camada branca e gradiente térmico encontrado ao
longo da carga 3 de 5.000 pegas.
CARGAS 3
Espessura da camada (um)
- Posi¢do na Placa - AT na placa | AT entre as placas
Centro (1) | Meio 2) | Borda 3)| ¢ © AeD(C)
A | 11,5£05 |11,5+0,5{11,0+0,6 5+3
Placa B 11,0£1,0 {11,0+£0,6|11,5+0,7 7+2 13 +3
C 10,5+0,6 |11,0£0,8{10,7+0,4 7£2
D |11,0+0,7 10,6 +0,5]10,7+0,6 443

Na Figura 5.38 pode-se observar as micrografias das trés diferentes
regidoes de uma das pecgas analisadas. As camadas apresentaram-se compactas e
homogéneas ao longo da se¢do da peca. O mesmo fato ¢ encontrado nas outras 107

pecas analisadas.

regido c (centro)

regido i (intermediario)
Figura 5.38 - Micrografia da camada branca nas 3 diferentes regides de
analise da pega.

regido b (borda)

Ap0s a verificagdo da homogeneidade da espessura da camada ao longo da carga

foi realizada uma comparagdo entre as cargas com o objetivo de avaliar a repetibilidade
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do processo. Para isto foi determinado um valor médio para a carga total do ciclo
utilizando todas as medidas de espessura de camada realizadas. O mesmo procedimento
foi realizado nos trés ciclo de tratamento e os resultados podem ser visualizados na
Figura 5.39. Uma analise de variancia aplicada aos resultados demonstra que os mesmos
podem ser considerados dentro da mesma faixa demonstrando a repetibilidade do

processo de nitretacdo nos trés ciclos realizados.

Espessura (pum)

caclo1 ccLo2 clcLO 3

Figura 5.39 - Valor médio da espessura da camada branca dos 3 ciclos de nitretagdo
com carga completa (5.000 pecas)
Outra técnica utilizada para determinar a microestrutura das camadas nitretadas

foi a difratdmetria de raios — X. Para todas as pecas nas diferentes posi¢des ao longo da
carga e nos trés ciclos de nitretagdo realizados a fase de nitreto encontrada foi sempre a
fase €, que ¢ a desejada para este componente conforme resultados mostrados
anteriormente. Na

Tabela 5.5 se pode visualizar, de forma esquematica, a formacao apenas da fase

de nitreto € ao longo da carga.

Tabela 5.5 — Fase de nitreto da camada branca e gradiente térmico encontrado ao
longo das 3 cargas de 5.000 pecas/cada.

CARGAS del a3
Espessura da camada (um)
- Posic¢do na Placa - AT na placa | AT entre as placas
Centro (1) | Meio (2) | Borda (3) e AeD(C)
A € € € 6+3
Placa B & & & 72 15+3
C € € € 5+2
D € € g 8+3
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Na Figura 5.40, por exemplo, pode-se visualizar um espectro de difratograma de

raios-X tipico de uma das pecas nitretadas.

250 - e

S—Fez_gN

200 -

150 -

Intensidade
m

Figura 5.40 - Espectro de raio-X tipico das amostras nitretadas durante os experimentos
de carga completa.

Em funcdo dos resultados microestruturais se mostrarem homogéneos, podemos
com isto afirmar que toda a carga possui a mesmas caracteristicas microestruturais. Ou
seja, todas as 5.000 pegas possuem as mesmas caracteristicas microestruturais

analisadas.

5.2.2 Analise dimensional

Para o componente industrial escolhido para avaliagio do novo equipamento
nitretacdo desenvolvido, foram utilizadas duas grandezas para a avaliacdo dimensional,
o didmetro e a circularidade do olhal, conforme visualizado na Figura 5.41. O didmetro
¢ medido com micrometro interno, sendo o diametro considerado o de menor dimensao.
A circularidade é determinada através da diferenga entre o menor e maior didmetro
medido das 5 regides definidas na Figura 5.41 e através deles ¢ determinado a
cilindricidade do olhal que indica o erro de forma da regido interna da peca (Figura

5.42).
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didmetro e
circularidade feilindricidade

Figura 5.41 - Regides da pega em que foram determinados o didmetro e as
circularidades para montagem da cilindricidade.
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Figura 5.42 - Medidas de circularidade (de 1 a 5) e da cilindricidade (6) de uma das
pecas analisadas.

A variacdo dimensional foi avaliada em apenas um dos ciclos em funcdo dos
resultados microestruturais demonstrarem homogeneidade das caracteristicas das
camadas nitretadas e gradiente térmico ao longo da carga e entre os ciclos. Além disto,
o processo de medicdo das pecas ¢ bastante trabalhoso, ¢ em funcdo da elevada
quantidade de pegas a serem medidas por ciclo (60 pecas).

As pecas foram medidas antes e apoOs os tratamentos de nitretagdo para verificar

possiveis variagdes ao longo da carga. Nas Tabela 5.6 ¢ Tabela 5.7 pode-se visualizar as
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variagoes dimensionais do didmetro e da circularidade das pecas nitretadas, ou seja, a

diferenca entre a medida antes e ap0s o tratamento.

Tabela 5.6 - Variacao do diametro das pegas nitretadas no ciclo 1.

CARGA 1
Diametro da peca (mm) AT AT entre
- Posi¢ao na Placa - na s placas
placa ( AeD(
Centro (1) Meio (2) Borda (3) 9) )

A -0,005 + 0,001 -0,005 £+ 0,002 -0,003+£0,001 | 6+3
Placa B -0,004 £ 0,000 -0,005 £+ 0,000 -0,004 0,001 | 7+2 1543

C -0,003 = 0,001 -0,004 = 0,001 -0,004 0,001 | 5+2

D -0,004 = 0,001 -0,005 + 0,001 -0,005+0,001 | 8+3

Tabela 5.7 - Variacao da circularidade das pecas nitretadas no ciclo 1.
CARGA 1
Circularidade da peca (um)
- Posicao na Placa -
Centro (1) Meio (2) Borda (3)
posicdo na pega posi¢do na pega posicdo na peca
1 2 3 4 5 1 2 3 4 5 1 2 3 4 5

A -0,55 | -0,90 | -0,60 | -0,80 | -0,60 0,67 | -0,60 ( -0,57 | -0,70 | -0,63 | -0,63 | -0,59 | -0,74 | -0,64 | -0,74
0,49 | 20,64 | 20,48 | 0,45 | 0,47 | 20,39 | 20,43 | 0,48 | 20,45 | £0,33 | 20,44 | 20,34 | 20,37 | £0,47 | 20,47
B -0,65 | -0,77 0,50 | -0,73 0,55 0,65 | -0,58 | -0,50 | -0,63 | -0,57 | -0,45 | -0,62 0,59 | -0,71 | -0,68
Pl 0,34 | 20,54 | 0,48 | 0,55 | 0,37 | 20,43 | 20,34 | 20,38 | 0,37 | £0,37 | £0,39 | £0,34 | £0,42 | £0,45 | +0,34
aca C -0,67 | -0,70 0,74 | -0,60 0,67 0,55 | -0,76 | -0,63 0,55 | -0,68 | -0,55 | -0,54 0,57 | -0,52 | -0,64
0,49 | 20,54 | 0,48 | 20,45 | 20,43 | £0,39 | 20,54 | 20,48 | 0,39 | 0,47 | £0,49 | £0,38 | 0,38 | 0,35 | +0,42
D 20,56 | -0,63 | -0,72 | -0,56 | -0,62 | -0,55 | -0,72 | -0,57 | -0,57 | -0,69 | -0,73 | -0,63 | -0,62 | -0,69 | -0,72
+0,38 | +0,34 | £0,48 | +0,35 | +0,43 | +0,49 | +0,44 | +0,38 | +0,38 | +0,37 | +0,49 | £0,42 | +0,47 | £0,47 | +0,49

A andlise dos resultados demonstra que a carga apresenta homogeneidade
dimensional ao longo da carga, fato que ja era esperado em funcdo dos resultados das
analises microestruturais e do gradiente térmico dentro da faixa aceitavel encontrado no
equipamento durante o processamento. As variagdes dimensionais determinadas

apresentam-se dentro das tolerancias aceitaveis para o componente.

5.2.3 Analise topografica e tribolégica

Um funcdo dos resultados das caracterizagdes microestruturais e dimensionais

realizados ao longo da carga consideramos com isto a carga constante e repetitiva. Em
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funcdo deste resultado a andlise topografica e triboldgica serdo realizadas por
amostragem e comparadas com pecas nitretadas comerciais utilizando equipamento
importado. Denominaremos as pecas nitretadas no equipamento nacional desenvolvido
e construido no LabMat/EMC/UFSC de “AMOSTRAS UFSC ” e as pegas nitretadas
em equipamento importado de “AMOSTRAS INDUSTRIAIS”. Para a comparagao
foram analisadas doze amostras de cada equipamento, e os resultados apresentados a

seguir sdo os valores médios dos mesmos.
5.3.2.1 Topografia de superficie

A Figura 5.43 mostra, visualmente, que a rugosidade quadratica média das
superficies foi muito pouco afetada pelo tipo de equipamento. Ainda que uma ligeira
tendéncia de aumento de rugosidade apareca para as amostras produzidas pelo
equipamento importado, uma andlise de variancia aplicada aos dados mostrou que os
mesmos sdo estatisticamente equivalentes. A superficie efetiva de apoio para as pecas

tratadas nos dois equipamentos mostrou-se bastante proéxima.

5. B Sq ()
m Tp (fragéo)

1,5 A

Sq (pm)
Tp (fracdo)

o
a
|

O,

AMOSTRAS UFSC AMOSTRAS INDUSTRIALIZADAS

Figura 5.43- Efeito do equipamento de processamento na rugosidade quadratica média
das superficies.
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Ensaio de desgaste por deslizamento alternado

A Figura 5.44 apresenta os valores médios apresentados pelo coeficiente de

atrito e potencial elétrico do contato das pecas tratadas nos dois equipamentos.

@ Coeficiente de atrito
| Potencial de Contato

AMOSTRAS UFSC AMOSTRAS INDUSTRIALIZADAS

Figura 5.44 - Efeito da rota de fabricacdo no coeficiente de atrito e potencial elétrico
do contato.

O equipamento de processamento ndo afetou o coeficiente de atrito que se
mostrou bastante uniforme em todos os ensaios. O potencial de contato, no entanto,
apresentou uma maior variagdo. Muito embora visualmente aparega que as pecas
nitretadas na UFSC tenham apresentado potenciais de contato maiores, uma analise de
variancia mostrou que os dados, face a variagdo, sdo estatisticamente equivalentes.

A Figura 5.45 sintetiza os resultados da taxa de desgaste das amostras, sendo que
os melhores resultados foram encontrados nas amostras nitretadas pela UFSC, que
apresentam volume médio desgastado cerca de duas vezes inferior quando comparado
ao volume desgastado das pegas tratadas pelo equipamento importado. Outro ponto
importante ¢ a alta variacdo dos resultados apresentado pelas amostras fabricadas e
nitretadas pelo equipamento industrial, o que nos leva a afirmar que as mesmas possuem

uma grande varia¢do na qualidade do tratamento.
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Figura 5.45 - Efeito da rota de fabricacdo no coeficiente de atrito e potencial
elétrico do contato.

Outro ponto de importante analise ¢ a taxa de desgaste do contra-corpo, que nos
fornece uma nocdo do desgaste do componente em que a biela terd contato. Os
resultados estdo apresentados na Figura 5.46, sendo que as pegas industriais apresentam,
visualmente, o maior desgaste médio do contra-corpo, porém uma analise de variancia

nos mostra que os resultados sao todos estatiscamente iguais.
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Volume desgastado
do contra corpo (mm?3)

Figura 5.46 - Efeito da rota de fabricacdo no coeficiente de atrito e potencial
elétrico do contato.
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Ensaios de desgaste por micro abrasao

Foram realizados ensaios em doze pecgas distintas para cada equipamento a ser
avaliado. O regime permanente acontece apos 300 segundos de ensaio. A Figura 5.47
mostra os valores médios do coeficiente de desgaste micro-abrasivo. As amostras
produzidas pelo equipamento UFSC tem um coeficiente de desgaste cerca de duas vezes

superior aos apresentados pelas pecas industriais.
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Figura 5.47 - Valores médios do coeficiente de desgaste das pecas nitretadas
nos dois equipamentos.

r

Como para a realizagdo do ensaio de microabrasdo ¢ necessaria uma regiao
plana, com isto os ensaios foram realizados na haste da peca (Figura 4.7). Realizando
uma analise de espessura de camada nas amostras processadas nos dois equipamentos
verificamos que a espessura da camada branca apresenta variagdo em comparagdo com
a espessura no interior do olhal, que ¢ a regido de interesse do componente, conforme

visualizado na Tabela 5.8.

Tabela 5.8 - Espessuras das camadas no olhal e haste das bielas nitretadas no
equipamento UFSC e no fornecedor industrial.

Espessura da camada (um)

f d
ornececor olhal haste
UFSC 11,0+ 0,7 9,5+0,5
Industrial 11,0+ 0,5 13,0+ 1,0
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Em funcdo destes resultados podemos afirmar que o desempenho inferior das
pecas UFSC sdao em fungdo da espessura da camada branca inferior em relagdo a
camada das pecas industrializadas. Com isto nos ensaios realizados nas pegas industriais
teremos uma profundidade maior nitretada a ser desgastada antes de desgastarmos o

substrato, com isto as pegas industriais apresentam um desempenho superior.

5.3. TESTE ACELERADO EM COMPRESSOR

Apo6s a realizagdo dos ensaios em tribdmetros, dez pecas nitretadas nos dois
equipamentos foram selecionas e montadas em compressores para teste acelerado. Os
testes foram divididos em dois conjuntos. No primeiro cinco pecas foram montadas em
compressores para teste liga-desliga. Este teste ¢ muito importante, pois no momento
em que temos a parada e partida do motor temos a perda da formagao do filme de 6leo
que mantém separada a biela do pino ocorrendo o contato metal-metal que pode levar a
uma falha do sistema por desgaste excessivo do par biela-pino. Estes testes sdo
realizados em pressdes acima do normal para se elevar o nivel de severidade e ao todo
sdo realizados 250.000 ciclos de ligamento e desligamento do compressor. No segundo
teste ¢ realizada uma andlise de vida do sistema. Para isto cinco pecas foram montadas
em compressores € 0os mesmos operaram 2.000 horas em condi¢des de funcionamento
mais severas que o normal. As condicdes utilizadas foram temperatura elevada e rotacao
do motor baixa para uma formacdo ineficiente do filme de Oleo para lubrificagdo
hidrodinamica entre a biela e o pino. Apds 0s ensaios 0s compressores Sao
desmontados, os componentes limpos e analisados visualmente para verificagdo de

desgaste. Est4 analise visual segue padrao definido pela empresa conforme Tabela 5.9.

Tabela 5.9 - padrao de desgaste para a biela.

Intensidade do desgaste Brando Moderado Severo
Classifica¢do 1 2 3
Tipo de desgaste Polimento Riscamento Adesao
Classificagao PO RI AD




CAPITULO 5 — Resultados e Discussdes 70

A intensidade do desgaste estd correlacionada com a area afetada no interior do
olhal da biela e o tipo de desgaste com o nivel de dano ocasionado na peca apds os
ensaios. Nas Tabela 5.10 e Tabela 5.11 pode-se visualizar os resultados das andlises
realizadas nas pegas para ensaios on-off e teste de vida em compressores

respectivamente.

Tabela 5.10- Ensaio on-off com 250.000 ciclos das amostras UFSC e Industriais.

AMOSTRAS UFSC AMOSTRAS INDUSTRIAIS
Fornecedor
1 2 3 4 5 1 2 3 4 5
Classificagdo | 1 1 1 1PO 1 1 1PO 1 1 2PO

Tabela 5.11 - Ensaio de teste de vida com duragdo de 2.000 horas das amostras
UFSC e Industriais.

AMOSTRAS UFSC AMOSTRAS INDUSTRIAIS
Fornecedor
1 2 3 4 5 1 2 3 4 5
Classificacao 1 1PO 1 1 1 1 1PO 1 1 1PO

Para todas as amostras analisadas a classificacdo do desgaste chega no méximo
em 2P0, ou seja, de um desgaste moderado do tipo polimento que ¢ aceitavel para este
componente. As amostras UFSC apresentam um desempenho levemente superior as
industriais, pois apresentaram severidade de desgaste apenas brando. Na Figura 5.48
visualiza-se uma marca de desgaste de uma das pecas que apresentaram desgaste PO

obtidas via microscopia eletronica de varredura.

Figura 5.48 — Marca de desgaste de uma peca que apresentou desgaste do tipo PO (a) e
um detalhe apresentando trinca na camada de nitreto (b).
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Observa-se que o mecanismo de degaste atuante na biela ¢ abrasivo, sendo que
na Figura 5.48(b) pode-se visualizar trincas na camada que irdo gerar particulas duras
que atuardo como terceiro corpo em um desgaste abrasivo.

Estes resultados mostram que o ensaio de deslizamento alternado em tribometro
reproduz o mecanismo de desgaste das pegas. Além disto, o resultado de desempenho
das amostras UFSC apresentara-se levemente superiores quando comparados as
amostras industriais tanto no teste em compressor quanto no tribdmetro. Com isto,
pode-se afirmar que o ensaio de deslizamento alternado em tribometro para este sistema

aproxima-se muito do sistema real de desgaste da peca.
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6. CONCLUSOES

Os testes de nitretacdo realizados no equipamento industrial projetado e construido

e as analises realizadas nas pecas nitretadas permitem concluir que:

A) Em relagao a avaliagdo das duas fases de nitretos:

1) E possivel, mediante a variagdo adequada dos pardmetros de processamento, obter

camadas nitretadas tanto com predominancia da fase y’ quanto monofasica de fase ;

2) E possivel obter a espessura de camada nitretada (no caso, >10 pm) exigida pelo

usuario da pega, interessado no projeto do equipamento;

3) Os testes de topografia mostram que a superficie das camadas de nitreto € e y’ sdo

similares;

4) O mecanismo de desgaste para o ensaio de deslizamento alternado ¢ abrasao e para o
ensaio de microabrasdo ¢ de desgaste por intensa deformacdo plastica decorrente de
indentagdes formadas pelo rolamento das particulas abrasivas entre as superficies

moveis;

5) Os ensaios tribologicos mostram que, para o sistema tribologico avaliado, o nitreto de

fase € apresenta o melhor desempenho;
B) Em relacdo a avaliagdo da carga completa de 5.000 pegas:
1) A espessura e a fase da camada de nitreto obtidos ao longo da carga mostraram-se

uniforme e dentro das especificagdes desejadas (espessura >10 um e fase €). Os mesmos

resultados foram obtidos realizando analises entre os trés ciclos de nitretacao;
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2) As variacdes dimensionais das pecas processadas nas diversas posi¢des predefinidas
no interior do volume do reator mantém-se dentro das tolerancias exigidas pelo
componente, demonstrando a eficiéncia do processo e do equipamento projetado e

construido no LabMat;

3) As caracteristicas topograficas das pegas nitretadas pelo equipamento UFSC e pelo

equipamento do fornecedor industrial sdo similares;

4) Para o ensaio de deslizamento alternado, o volume desgastado médio nas pecas
nitretadas pelo equipamento UFSC foi cerca de duas vezes inferior em relagdo ao
volume desgastado médio das pecas nitretadas em equipamento do fornecedor

industrial;

5) Como o ensaio de microabrasdo foi realizado na haste da bicla e esta ¢ 30% mais
espessa nas pegas do fornecedor industrial, o coeficiente de desgaste médio das pecas

UFSC ¢ cerca de duas vezes superior em relacdo as pecas do fornecedor industrial;

6) Para os testes acelerados em compressores as pecas UFSC apresentaram resultado
superior em relacdo as pecgas do fornecedor industrial, sendo o mecanismo de desgaste

abrasivo.

7) Podemos relacionar diretamente o ensaio de deslizamento alternado em tribdmetro
com o teste acelerado em compressor, pois 0 mesmo reproduz o mecanismo de desgaste

do sistema e o desempenho da pecas.

8) Em funcdo das analises microestrurais, dimensionais e triboldgicas, realizadas ao
longo da carga de 5.000 pecas e entre cargas, pode-se afirmar que o processo esta

certificado.
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7.

SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Para a continuidade deste trabalho sugere-se os seguintes itens para pesquisa:

Realizar um estudo sistematico para obtencdo de uma camada monofésica y’ e seu

desempenho triboldgico;

Realizar um estudo das propriedades topograficas e tribologicas de amostras

nitretadas e oxidadas;

Andlise mais detalhada dos mecanismos de desgaste por microabrasdo e a atuacao

da porosidade do material neste mecanismo para pegas nitretadas;

Variar as condi¢des do ensaio de microabrasdo para obter mecanismo de desgaste

similiar a0 que ocorre no compressor.
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