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RESUMO

Como alternativapara atender a demanda de materiais avancados para
aplicacdes que visam diminuir consumo de energia e deterioracdo de componentes por
fendmenos tribolégicos como atrito e degasp®dese utilizar materiais a base de aco
inoxidavel austeniticoDessa forra, os materiais deverdo ter propriedades que 0s
permitam ser utilizados em aplicagdes tribologicRara iss0,0s acos inoxidaveis
austeniticospodem ter adicionados a sua composicdo aditivos e reforcos por uso de
processamentos via sinterizacdgssesditivos e reforcos possuem papéis diferentes:
0s agentes de sinteriza¢ao, como o boro (B), visam aumentar a densificacédo; os reforcos
mecanicos, como o oxido de itrioQ¥f), visam aprimorar as propriedades mecanicas; e
os lubrificantes sélidos, como didfeto de tungsténio (W4, visam aumentar a
lubricidade do material. Portanto, o objetivo desse trabalho é avaliar o efeito da adi¢ao
de B, ¥Os e WS nas propriedades tribologicas dos agos inoxidaveis austeniticos a base
de 316L produzidos por sinteriZag; por plasma pulsado. Para melhor compreender o
comportamento tribolégico do material, um estudo detalhado visou identificar as fases
cristalinas dos materiais, via técnicas como MEV, EDS e DRX e por estudo
termodinamico, para compreender a microagiira do material e correlacionéa com
os efeitos de atrito e degaste. Demais andlises como densidade e dureza também
corroboraram com o estudo. A analise microestrutural revelou que a adicao de B e de
WS favoreceram o fechamento de poros e o aumento da dar@a material. Por sua
vez, a adicdo de>®s propiciou aumento na porosidade e diminuicdo da dureza. Além
disso, foi possivel verificar a formacéo de novas fases durante a sinterizacdo, em que 0s
elementos da matriz austenitica reagiram com os elementas attitivos e reforgos.
Essas microestruturas ndo foram capazes de diminuir os wieeifito dos materiais,

o qual manteve um coeficiente de atrito superior a 0,6. Por sua vez, o nivel de desgaste
variou conforme a microestrutura e demais propriedades duateriais. O B e 0 WS
tendem a diminuir e a20s tende a aumentar a taxa de desgaste especifica. Os niveis de
atrito foram regidos principalmente por mecanismos de adesao e o0s niveis de desgaste,

por mecanismogor acesaq por abrasa®@ oxidativo.

Palavaschave: ago inoxidavel austenitico, sinterizagdo, aditivos, microestrutura,

tribologia.
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ABSTRACT
Austenitic stainless steels are alternatives to meet the demand for advanced

materials for applications that aim to reduce energy consumption and deteroraif
components due to tribological phenomena such as friction and wear. For this, these
steels may have added additives and reinforcements to their composition through the
use of sintering processes. These additives and reinforcements have differeat rol
sintering agents, such as boron (B), aim to increase densification; mechanical
reinforcements, such as yttrium oxide(Q§), aim to improve mechanical properties; and
solid lubricants, such as tungsten disulfide (V&im to increase the lubricity dhe
material. Thus, the materials may have properties that allow them to be used in
tribological applications. Therefore, the objective of this work is to evaluate the effect
of the addition of B, 203 and WS on the tribological properties of 316L austenitic
stainless steels produced bgpark plasma sintering.To better understand the
tribological behavior of the material, a detailed study aimed to identify the crystalline
phases of the materials, using techoues such as SEM, ED#d DRX and by
thermodynamic study, to understand the microstructure of the material and correlate
it with the effects of friction and wear. Other analyzes such as density and hardness also
corroborated with the study. Microstructutaanalysis revealed that the addition of B
and WS favored the closure of pores and increasth@ hardness of the material. In
turn, the addition of ¥Os provided an increase in porosity and a decrease in hardness.
In addition, it was possible to verify éiformation of new phases during sintering, in
which the elements of the austenitic matrix reacted with the elements of the additives
and reinforcements. These microstructures were not able to decrease the levels of the
materials, which maintained a frioim coefficienthigherthan 0.6. In turn, the level of
wear varied according to the microstructure and other material properties. B and WS
tend to decrease and>¥s tends to increase the specific wear rate. The friction levels
were governed mainly by adhes mechanisms and the wear levels, by adhesion,

abrasion and oxidative mechanisms.

Keywordsaustenitic stainless stel, sintering, additives, microstructure, tribology
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1 INTRODUCAO

Os acos inoxidaveis austeniticos sédo largamente utilizados na indyisitméca,
alimenticia, farmacéutica, nuclear, entre outras devido a suas altas resisténcias a
corrosao e a oxidacdo se comparados a outros materiais metfli@sNo entanto, os
acos inoxidaveis austeniticos, em aplicacfes triboldgicas, apresentam altos niveis de
atrito e de desgaste, 0 que aumenta a perda de energia e a deterioracdo de

componenteq3,4].

Estimase que 25% da energia consumida em nivel global se deve a contatos
tribolégicos em que 20% é por perda de energia e 5% é para manufatura de novos
componentes para substituir os deteriorados. Pesquisas apontam que a aplicacdo de
tecnologias mais avancadamtre elas a utilizagcdo de novos materiais, possa garantir a

diminuicao desses valores em 40% dentro de um periodo de 19%nos

Dessa forma, a demanda por materiais com melhores propriedades tribologicas
tem aumentado. Os acos inoxidaveis austeniti@a sido aVo de pesquisas para o
aprimoramento dessas propriedaddé®ara tal, modificacdes na superficie dos materiais,
como deposicdo de filmes finof$¢8], e na microestrutura, como a adicade

lubrificantes s6lido$9¢13], tém sido estuddas.

A metalurgia do p6 tem mostrado grande potencial para criar microestruturas
gue permitam baixar os niveis de atrito e de desgaste dos acos inoxidaveis austeniticos.
Com essa técnica de producao, é possived,meioda mistura de pés de diferentes

naturezas, criar microestruturas que garantam boas propriedades triboldgicas.

A adicdo depds como oslubrificantes stidos podem diminuir as tensdes de
cisalhamentma regido de contato entre os corpdssse comportamento se deve, para
lubrificantes s6lids como o W&e o grafite,a estrutura lamelar dos matens, em que
as lamelasde atomo ligados por ligagbes primarias deslizam umas sobre as outras

guando submetidas a esfor¢os tangencid®)]. Diferentes lubrificantes solidos, como
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h-BN, TiB e MoS [9,11], foram testados e descritos na literatura. Por sua vez, os
reforcos mecanicos atuam nas propriedades mecanicas dos materiais, em que Sao
capazes, por exemplo com a adi¢cdo de elementos e 6xidos de teraas daraumentar

a dureza do material por sua dureza intrinseca e capacidade de refinamentéate gr
[15,16] Reforgcosmecanicos, como2®s, SIC e GAl [17,18] se mostraraneficientes

para aprinorar as propriedades tribolégicas de materiais metalicos.

No entanto, materiais produzidos por metalurgia do p6 possuem porosidade
intrinseca do processo, principalmente se produzidos por sinterizacdo convencional
[19,20] A porosidade pode prejudicar em termos de propriedades mecaf2€dso
gue pode acarretar na diminuicdo da resisténcia ao desgaste. Assim, alternativas para
diminuir aporosidade se concentram em duas vertentes:a@ylicdo de ativadores de
sinterizacdo, os quais favorecem a formacédo de segundadasepor sua vegyarante
uma difusdo rapida durante o processamen{@l], e (2) a alteracdo das

técnicas/parametros das etapas de compactacao e sinterifa2ho

Os ativadoresde sinterizacdo proporcionamm processo de sinterizacdo a
menores tempeaturas e a producao de materiais com afiensidade Dessa forma, é
possivel obter materiais com menor porosidade e tamanho de gréo, o que é apropriado
para maior resisténcia mecanifk,23] Materiais coma B e dMoS; foram estudados
em acos inoxidaveis austeniticfs2,24] Como efeito, apresenca desses aditivos
favorece a formacao diaseliquidadurante oprocesso de sinterizacdo, a qual possui
baixa solubilidade na matriz austenitica e se espalha pelos contornos de grdo do
material. Com isso, 0S espacos vazios que dado origem a poros sao preenchidos. Ao
solidificar, a fase liquida precipiem fases ricas em elementos da matriz e dos aditivos,

0 que proporciona um aumento nas propriedades mecanicas dos materiais devido as

suas microestruturas com baixa porosidade e presenca de precipitadoq #1Ry23,24]

Por sua vez, como alternativa para producao de materiais por metalurgia de po
com baba porosidade esta a técnica daterizacdo poplasma pulsad¢Spark Plasma
Sinteringg SPS)Com ela, é possivel aplicar aquecimepts meio de uma corrente
elétricae pressao de compactacdo simultaneamente. Dessa forma, corpos sinterizados

com densidade relativa proxima a 99% sdo obtidos em curtos periodos de
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processamento e menores temperaturas de sinterizagdo se comparado aos materiais

obtidos por métodos convenciais de sinterizaca[25,26]

Como descrito acima, a incorporacdo de aditivos por meio do processo da
metalurgia do po é capaz de aprimorar as propriedades tribolégicas do ago inoxidavel
316L. Com isso, neste estudo, buseacompreender qual é efeito de cada aditivo
individual ouconjuntamente Partese da hipotese que B e 0Y20Oz aumentema dureza
do material, o que pode acarretar num material com maior resisténcia ao desgaste. Por
sua vez, esperae que 0s niveis de atrito também sejatiminuidos devido a alta
lubricidade do W$% o qual tem comportamento semelhante a outros lubrificantes

sélidos lamelares.

Para analisar o comportamento tribolégico dos materiais, caracterizacdes em
termos de microestrutura, densidade, dureza e coeficieneslito e desgaste serdo
utilizadas. Para avaliar a microestrutura, técnicas como MEV, EDS e DRX serdo
fundamentais, além de calculos termodinamicos que permitam rdgitear a energia
livre de Gibbst portanto, a estabilidade termodinamica , e natureza da fases
oriundas durante o processamentoor@ dados sobre a microestrutura e propriedades
fisica e mecanicas, é possivel compreender os mecanismos de atrito e de desgaste dos

materiais, a partir de analises das superficies desgastadas e das particlésgdste.

Com esse trabalho, busese-éd trazera comunidade cientifica conhecimentos
inéditos. Na literatura, ndo é possivel encontrar estudos que avaliem o efeito do B, do
Y-0z e do WS na microestrutura e do comportamento tribolégicas adicionados a uma
mesma amostra de uma liga a base de 316L. Inclusive, os efeitos da adicaprd®WS
foram sequer avaliados individualmente. Além disso, este trabatimdribuira para
compreensao da microestrutura e comportamento tribolégico de materiais produzidos

por $°S.

O nuamero de publicacdes relacionado a estudos que envolvesgod316L,
desgaste, microestrutura e/ou sinterizacion aumentadagorincipalmente nos ultimos
5 anos conformedados de 2000 até a corrente dafaigural.1l). No entanto, estudos
que relacionam desgaste e microestrutura em acos inoxidaveis austeniticos sao
escassos, 0 que se mostra uma lacuna no entendimento do comportamento desses

materiais em aplicagfesilboldgicas.
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Ao que se refere ao nimero de publicagdes que estudam o efeiR) daY-0z e
do WS no 316L, a quantidade de estudos tem perfis bem distinkogujral.2 (a)].
Estudos com B e.® adicionados ao 316L somam um nuUmerelativamente
significativo de publicacbese comparados ao numero de estudos com outros aditivos
0s quais abordam as mais diferentes caracteriza¢des. Por sua vez, ndo ha literatura, até

fevereiro de 2021estudos sobre efeito da adicdo de W80 316L.
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e 1- 316L + Sintering i,,il;l 1
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Figural.1T Publicacdes com as palavi@K I S domc[ € X a2 SINEZ daAcC
G{ Ay (S NR yiavérérs degoies. |

Além disso, estudos com 316L produzido por metalurgia do pé abordam
diferentes processos desinterizacdo. Entre elas, as maiores publicacbes sao
relacionadas sinterizacao por pressédo isostatica a quente e sinterizagcdo convencional,
seguida pela sinterizacdo p&@PS Dessa forma, € possivel observar o interesse de

compreender os efeitos do pressamento por SPS em ac¢os inoxidaveis austeniticos.
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Figural.21 NOmero de publicacdes relacionados a (a) 316L com diferentes aditivos e (b) 316L
produzido por diferentes técnicas de sinteriza¢do nos ultimos 3(J2ifjos

Sucintamente, este trabalho visa utilizar técnicas de caracterizacdo como MEV,
DRX e ensaios de desgaste para compreender o efeito dos aditive®: &, WS na
microestrutura e no comportamento tribolégico de um aco a base de 316L produzido
por SPS.

1.1 Objetivo geral

Investigar os efeitos da adigdo de BO¥e/ou WS na microestrutura e no
comportamento tribolégico de um aco inoxidavel austenitico 316L produpior

sinterizacdo por plasma pulsado

1.1.10Dbjetivos especificos

1 Analisar microestrutura dos materiais com aditivos em ternuzs
formacaode fases oriundas durante o processamento dos materiais.

1 Investigar os mecanismos de endurecimento dos materiais de acordo
a porosidade e a precipitacdo de fases.

9 Auvaliar o efeito dos aditivos no comportamento tribologico das amostras
em termos de reducdo de forcas adeséo entre as superficies e formacéo
de tribofilmes autelubrificantes.

1 Correlacionar a microestrutura,densidade e as propriedades mecénicas
dos materiais com o comportamento tribologico.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFIC

2.1 Acos inoxidaveis

Os acos inoxidaveis séo ligas metalicas com predominancia em ferro (Fe) e
capazes de resistir a oxidacdo e corrosdo soia watmosfera relativamente sem
impurezas e com niveis baixos de umidade, a qual pode ocasionar oxidagéo e corrosao
em outras ligas ferrosa®mb essas condicbelSssa caracteristica é alcancada nessas ligas
devido a adicdo de pelo menos 11 % em massa dac(&r) nas suas composic¢des.
Assim, ocorre a formacdo de uma camadgerficialaderente de 6xido de cromo, a

qual oferece protecéo amaterial[2,28].

Devido a essa caracteristica, 0os acos inoxidaveis possuentaners aplicacoes
no dia a dia da sociedade. Isso pode ser exemplificado ao observar esse material na
cutelaria utilizada numa casa, ou, até mesmo, em componentes de veiculos espaciais.
Assim, esses ac¢os possuem aplicagbes nas industrias quimicas, ialaesent

farmacéuticas, nucleares, entre outr@s,29]

Além do Cr, outros elementos podem ser adicionados com finalidades especificas.
Por exemplo, a adicdo de molibdénio (Mo) aumenta a resisténcia a corrosdtpay
e a adicdo de niquel (Ni) aumenta a estabilidade da fase ritssteos acos. Os teores
de cada elemento podem ser elevados (2% e 18% em massa de Mo e Ni, por exemplo),

no entanto a soma desses teores € inferior ao teor dRRS).

Devido as diferentes composi¢cOes, 0s acosxisveis possuem diferentes
microestruturas, as quais sao, na sua grande maioria, formadas por ferrita, martensita
ou austenita. Dessa forma, & possivel classificar esses materiais como acos inoxidaveis
(1) ferriticos, (2) martensiticos, (8usteniticq (4) duplex (ferriticosusteniticos) (5)

endureciveis por precipitacdo e (6) austeniticos ricos ey 28],
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2.1.1Ac¢cs inoxidaveiaustenitice

Entre os acos inoxidaveis, 0s a¢os inoxidaveis austeniticos sdo sodaixdos
e aplicados. Esses acos sao divididos em duas sérias distintas, as quais sao a série 200 e
a série 300, segundoAmerican Iron and Steel Institu¢aISI)Dentre eles, os acos da
série 300, ou seja, 0s acos com composicaGiié sdo a grandmaioria. NaFigura2.l,
€ possivel observar os diferentes tipos de acos inoxidaveis austeniticos da série 300.
Nota-se que a composi¢do quimica desses materiais € rad#iao adicionar um ou
mais elementos, 0s quais promovem altera¢cdes nas suas propriedades, principalmente

relacionadas a resisténcia a corrosao.

Adigdo de Mo Adig8o de Mo
para resisténcia — <+ para resisténcia

T ung

—

AdicZo de Ni, Mo e Baixo teor de C
N para resisténcia para reduzir a Adigio de Ti Adicdo de Nb e Adicdo de S ou
a corrosdo sensitizagdo para reduzir a Ta para reduzir Se para

l / \ sensitizagdo a sensitizagdo usinabilidade

Adig8o de Cr e Ni para Adig8o de Ni para aumenta
aumentar as resisténcias — aresisténcia & corros8o em

mecénica e & oxidagéo | elevadas temperaturas

304
18Cr-8Ni

|

Figura2.11 Acos inoxidaveis austeniticos da séria 300. Adaptadade

A adicao de Ni, além do nitrogénio (N), carbono (C) e manganés (Mn), favorece a
estabilizacaala fase austenitica em temperaturas ambiente, o que é fundamental para
essas ligas. Rigura2.2 mostra o diagrama de fases da ligaGecom diferentes teores
de Ni, enquanto &igura2.3 mostra a cuva de resfriamento continuCREda liga AlSI
316. Notase no diagrama de fasfSigura2.2 (b)] que o campo de austenita é expandido
com o aumento do teor de Ni. CoBs0, € possivel obter acos com maiores teores de Cr
sem que ocorra a transformacédo da fase austenitica para ferritica. Por sua vez, o
diagramaCRQnostra que € possivel manter a fase austenita a temperatura ambiente
se a liga for resfriada rapida o sufitie para que ndo ocorra a precipitacdo e/ou a

transformacdo em uma nova fase.

Além disso, o Ni tem a capacidade de modificar as propriedades mecéanicas desses

materiais, como, por exemplo, o aumento da ductilidade inclusive em baixas
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temperaturas. Por fimp Ni aumenta a resisténcia a corrosdo dos agos inoxidaveis

austeniticos, devido a sua capacidade de repassivacdo do mderzl]

(a) 2000

et ® A

1800
1400
1600

14004 gennvi- —

1200

Temperatura (°C)

Temperatura (°C)

1000

. : - 800 3 >
T T T T T T T T s 10 15 20
0 10 20 30 40 9:; 60 70 80 90 100 ke i

Figura2.21 (a) Diagrama de fase Fer, adaptado d§32]. (b) Detalhe do campo da austenita
do diagrama de fase Fer com diferentes teores de Ni, adaptadd3&.

1200 ' )

X 1100 bl -
© z 0
-] O o}
T 1000 |
33 Q (]
= 900 2
g [ | sem
= sensitizagéo
800 - 2 °
A i
0,1 1,0 10

Tempo (h)
Figura2.31 Curva de resfriamento contindo aco inoxidavel 316. Adaptado [3].

Portanto, por terem matriz austenitica, os acos inoxidaaegeniticos possuem
estrutura cristalina cubica de face centrada (CFC), sdo paramagnéticos e nao sao
endureciveis por tratamentos térmicos. Todavia, esses materiais, quando submetidos a
deformacbes plasticas, podem ter sua estrutura austenitica transfdamem

martensitica, 0 que aumenta a sua resisténcia mecggig

No caso do AlISI 316L, além da adicdo de Mo, existe a reducéo de teores de C para
niveisiF SNA2NB& I nXny: SY Yl aalk o[ RS af2g
seja, 0 empobrecimento er@rdas regides proximas aos contornos de grao devido a
precipitacdo de G§Gs nesses locais quando exposto a elevadas temperaturas, conforme
previsto ro diagrama TTT daigura2.3. Essa fase que precipita nos contornos de grao

da austenita deixaas regides adjacentes com baixos teores de Cr, 0 que torna esses

O«
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materiais suscetiveis a corrosao intergranularT@bela2.1 mostra a composicao

quimica das ligas de AISI 316L.

Tabela2.1 1 Composicéo do aco inoxidavel austenitico AISI 316L.

Elemento . .
Cr Mn Mo Ni N P Si S Fe
(% m)
UNS 0,03 1618 2® 2-3 1014 0,01® 0,0432 0,79® 0,03 Balanco
S31608) ’ ’ ’ ’ ’

@ Composicéo de acordo com o sistema de numeragdo unificatfie numbering systent  UNS).
Valores retirados do Matwe[35].
®Valores maximos.

2.2 Tribologia

O termo tribologia, do gregwibo (esfregamento) dogia (estudo), concebido no
ano de 1966, é usado para definir o estudo de atrito, desgaste e lubrifi§a¢&b]
Mais precisamente, tribologia é definido, p&xford English Dictionafy O 20Ya#o &
da ciéncia e tecnologia preocupado com a interacdo entre superficies em movimento
relativo e com assuntos associaélgé4]. Uma maior abordagem sobre atrito (item

2.2.2), desgaste (iten2.2.3 e lubrificacdo (iten2.2.4) sera apresentada a seguir.

2.2.1Tribossistema

Para una avaliacdo apropriada do comportamento triboldégico de diferentes
sistemas em que existam superficies em contato com movimento relativo, se faz
necessario observar todos os elementos presentes nessas situacdes, ou seja, € preciso
avaliar todo o tribossistea relacionado a essa aplicacao tribolégica. Isso se deve ao fato
que qualquer variacdo das condi¢cdes de um tribossistema, os niveis de atrito e

desgastem podem vari§87].

Um tribossistema pode ser descrito de forma funcional e geral como um sistema
com entradas e saidas Uteis e indesejaveigura2.4). As entradas easdas Uteis estao
relacionadas & fungbes técnicas do sistema como movimento, trabalho, materiais e

informacdes. Por sua vez, as entradas indesejaeistarbios) podem ser
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exemplificadas comvibragfes, aguecimento, atmosfera reativa, contaminantes, e as
saidas indesejave(perdas) com formacdo de particulas de desgaste, aquecimento,

vibracoes e ruidof37].

"UTEIS

! Entradas:
i

1

1

1
1
Saidas: !
movimento, trabalho, :
materiais, informacgdes :

movimento, trabalho,
materiais, informacdes

TRIBOSSISTEMA

{ INDESEJAVEIS
i Entradas:
i
1
1

INDESEJAVEIS
Saidas: -
Debris, ruidos, -
aquecimento, vibragdes !

vibragdes, atmosfera reativa,
aquecimento, contaminantes

Figura2.41 Tribossistema descrito de forma funcional e geral como um sistema com entradas
e saids (teis e indesejaveiddaptado dg37].

Um tribossistema é composto, geralmenygor quatro diferentes elementos:
corpo solido, contracorpo, elementos interfaciais e ambiergyra2.5). O corpo
sélido, ou simplesmente corpo, é uma superficiedsdtjue estd em movimento relativo
ao contracorpo. O contracorpo pode ser tanto outro sélido, quanto gases e liquidos. Os
elementos interfaciais sdo, por exemplo, lubrificantes, absorvatos, contaminantes e
terceiros corpos. E por fim, o ambiente englobaduglie esta além das superficies em
contato sob movimento relativo, como a atmosfera e as fontes de calor e vibragéo. Esses
elementos podem sofrer varia¢cdes quimicas e fisicas de acordo com os niveis de atrito

e desgaste, 0 que pode mudar os seus efeitassaadas do tribossistenjia?].

Ambiente

Elementos

Contracorpo J S

Figura2.51 Elementos de um tribossistema. Adaptadd3id.
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Para simplificar a reat&o, as propriedades e comportamento tribolégicos de um
material em um tribossistema especifico poderdo ser tratasiogplesmentecomo

propriedades e comportamento triboldgicos de um material.

2.2.2Atrito

O termoatrito é designado para definir a resisténcia ao movimento relativo
qual pode ser deslizamento, rolamento ou impattode uma ou mais superficies em
contato [36]. A resisténcia ao movimento é comumente considerada como uma forca
tangencial, conhecida também como forca de atrito, que age diretamente na direcéo

oposta ao movimentoKigura2.6) [14,36]

(a) Carga (W) (b) Carga (W)
Forca (F) e Forca (F) e
Forga de direcdo do Forca de direcdo do
atrito (F) movimento atrito (F,) movimento

~o— - 000 < i

Figura2.6 1 Forcas aplicadas em um sélidm enovimento relativo de (a) deslizamento e (b)
rolamento.Adaptado dg36].

O atrito pode ser dividido em dois tipos: seco e viscoso. O atrito seco, também
conhecido como atrito de Coulomb, descreve a componente tangencial da forca de
contato que existe quando duas superficies secas e limpas tendem ao movimento
movemse de maneira relativa e livi86,38] Portanto, esse tipo de atrito, em termos
de contato, € descrito com uma extensdo da lei de Coulomb para superficies
anisotropicag39]. A lei de Coulomb sera descrita no it@rd.2.1 O atrito seco pode ser
exemplificado por um parafuso preso em uma parede, em que a superficie do parafuso
esta diretamente em contato com a superficie dos furos nos blocos da parede. Por sua
vez, o atrito viscoso descreve a componente tangencial da tegntato que existe
entre superficies em movimento que possuem em sua interface uma camada de fluido,

como um liquido ou ar. Além disso, as superficies em contato se movem em velocidade
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relativadiferente acamada de fluidg36]. O atrito viscoso pode ser exemplificado por
uma corrente de bicicleta, em quesaperficie da corrente em contato com a superficie
da catraca esta lubrificada codfeo. Mais sobre esse atrito seré discutido no item sobre
lubrificacdo 2.2.4).

Aforca de atrito (k), também, pode ser dividida em duas: forca de atrito estatica
(RaestaticaOU ) € forca de atrito cinética {EneticaOu F), como pode ser vistoa Figura
2.7. Corpos solidos submetidos a uma carga (forca nhren@a uma forca tangencial
comegam 0 movimento relativo entre elas quando.&0F superada, a qual ocorre em
poucos milissegundos. Por sua vez, para manter o movimento relativo, € necessario

superar a k A k€ sempre maior ou igual a[B6].

— |«—Tipicamente entre 10 e 100 ms

«— Inicio do movimento relativo

Fa estatic

l:a cinétic [\ /\ AVAY /\

e

Forca tangencial

Tempo

Figura2.71 Forcas tangenciais em funcdo do tempo em um sistema com superficies em
movimento relativo. Adaptadde [36].

O atrito é uma resposta do tribossistema, ou seja, ndo € uma propriedade do
material. E possivel encontrar baixos niveis de atrito em tribossistemas compostos por
superfcies solidas e em contato que estdo lubrificadas.lubrificantes diminuem o
efeito de adesdo no deslizamento entre superficlkest sua vez, € possivel encontrar
alto niveis de atrito em tribossistemas compostos por superficies solidas e em contato
gue estdo limpas, ou seja, sem lubrificantes, sem filmes quimicos ou sem adsorvatos.
Além disso, em alguns casos, a presenca de liquidos na interface dessas superficies
resulta na adesdo mediada por liquido, a qual, especialmente para superficies macias,

aumerta o atrito[36].
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Em contatos sélidsdlido, os dois pincipais tipos de movim@o relativo séo:
deslizamento fFigura2.6 (a)] e rolamento[Figura2.6 (b)]. Cada um desses tipos de
movimentos possui regras e mecanismos de atrito especificos. Para movimentos
relativos por deslizamento, existem duas leis de atrito intrinsecas, as quais sao
obedecidas em uma vasta quantidade de tribossistemas e/ou aplicacdes. Elas foram
definidas por Guillaume Amonton (em 1699) e por Leonardo da Wiadinal dos anos
1400)de quem levan 0 nome[14,36]

A primeira lei de atrito é descrita peajuacadl).

R=nW (1)

em queW é a forca normal aplicada ao corg®,é a forca de atrito, a qual pode ser
tanto ak, quantok, e 1 é o coeficiente de atrito, o qual pode ser, portanto, tanto
cinético (L), quanto estético |{e) [36]. Para o coeficiente atrito estatico, é possivel
expressar a Equacdb) de acordo com a Equac#®d).

=t —tang @)

W-cosg

em que’ S 2 ddligchEhdzBio2em que um corpo, sob uma carga W, supek@a F
comeca a deslizar em uma superficie que se inclina em relacado a um gderfiorme
descrito em um experimento de plano inclinadssim, observae que o coeficiente de

atrito estatico é indepedente da carga normal aplicafiz6].

Por sua vez, a segda lei de atrito diz que a forca de atrito é independente da
area aparente de contato entre duas superficies. Em outras palavras, um tribossistema
possui 0 mesmo coeficiente de atrito independentemente do tamanho dos corpos em
contato[14,36] Além dessas duas leis, hd uma terceira, essa atribuida a Coulomb, que
diz que o coeficiente de atrito cinético é independente da velocidade de deslizamento
assim que o movimento € iniciad4,36]

Todas essas leis sdo empiricas e, portanto, se elas ndo forem seguidas, ndo implica
que haja a violacdo de outras leis fundamentais da natufdgh Em um estudo
realizado em um tribossistema composto por corpo de diboreto de zircéniq) (rB
contracorpo do metal duro carbeto de tungsténio (\Z6) verifiou-se o efeito da carga
aplicada (5, 10 e 28) e da velocidade de deslizamento (20 ex88-s') em um ensaio
de deslizamento alternado. Os autores observaram que o coeficiente de atrito diminuiu

com o aumento da carga e da velocidade de deslizamé&idoia2.8), o que indica que
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o coeficiente de atrito é dependente da carga normal e da velocidade de
deslizamentd40].
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Figura2.81 Coeficiente de atrito em fung¢é@o do tempo e da carga aplicada em ensaios com
velocidade de deslizamento de (a) 20 e (c) 30ghmdaptado dg40].

Eles observaram que para todos os ensaios houve a fornmig@ona camada
lubrificante abase de boro. Assim, uma hipétese para a variagéo do coeficiente de atrito
em termos de carga é a quantidade de particulas de desgaste, as quais sdo as
responsaveis pa a formacdo da camada lubrificante resultante durante o ensaio
tribolégico, conforme foi observado em outros estud$,42] Por sua vez, o0 aumento
da velocidade de deslizamento pode ter gerado uma temperatura alta na interface de
contato, entre os contatos das asperezas (temperaflash), o que pode ter fundido o
material no local de contato. Devido a isso, surge unddlua interface de contato, o
qual pode diminuir o atrito do sistenja4,36]

Emtribossistemas compostos por materiais poliméricos que possuem superficies
muito limpas e macias, o coeficiente de atrito pode variar de acordo com a area
aparente de contato, tal como pode ser visto em sistemas de frenfBgjnNeste caso,
ao aplicarse uma forca normal, a forca de atrito é afetada pelaaga@® da area de

contato real causada pelariacdo ngressao de contatf43].

Dessa forma, é notorio que as leis de atrito ndo sédo obedecidas em todos os
tribossistemas. Portanto, as respostas tribol6gicas dependem das propriedades dos
materiais e topografia das superficies (rugosidddesuperficie, dureza, microestrutura
e outros) e das condigcbes de operacdo (temperatura, umidade, pressdo normal,

velocidade de deslizamento, lubrificacdo). Também vale salientar que o coeficiente de
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atrito é dependente da escala. Assim, todos os valdees métodos de ensaio sobre

coeficiente de atrito devem ser cuidadosamente reportados e utiliz§gis

2.2.2.1Mecanismos de atrito por deslizamento

Os primeiros autores a proporem um mecanismo de atrito foram Amorjtetis
e Coulomb[45]. Coulomb propés que o atrito de duas superficies metalicas secas se
deve as suas perezas, as quais interagem de forma mecéanica. O modelo de Coulomb
pode ser esquematizado de acordo confrigura2.9. Notase que as superficies em
Oz2y Gl G2 LINIGSY RS a!é LINF a.£3x SY 1jdzS | a
e,pB I SNA2NYSYGSET LINIGSY RS da. ¢ LINY a/éx S
naareatd I f RA & LJ2 Yy NJSMH436]Esse modeohizo pi&ve dissibagio de

energia e, por isso, foi abandonaf85].

Carga (W)

Carga (W) Carga (W)

C
r\/@

Figura2.91 Modelo de Coulomb como mecanismo de atrito. Adaptadd e

A6

Bowden e Tabor estudaram os mecanismos de atrito durante os anos de 1930 a
1980[46¢48]. Durante esse periodo, eles afirmaram, primeiramente, que as forcas de
atrito ocorriam devido as asperezas se soldarem por conta da pressao de contato e o
deslizamento relativo. Posteriormente, eles observaram que nao era necessario que
ocorresse uma solda, pois, a adesdo das asperezas era suficiente para criar as forcas (ou
energia) de atrito. Aléem disso, Bowden e Tabor afirmaram que parte da energia do
movimento é dissipada para causar micro e macro deformagfes nas superficies em

contato[14,36]

Assim, notase que a forca ou coeficientke atrito podem ser descritos como a
soma das componentes referentes a adesdo e a deformacéo das superficies durante o

deslizamento, tal como pode ser observadoHtpacaq3) [36].



30

R = Raet Rer 3)

Em que ke e Riercorrespondem as forgas de atrito originadas devido a adeséo e
a deformacéo, respectivamente, das superficies. E importante salientar que as teorias
sobre a distingcdo entre adesado e deformacdo sao arbitrarias e que é siaiplista
dizer que nao ha distin¢cda6].

Para materiais frageis, € importante considerar as componentes referentes a
fratura de asperezas em contato e a deformacéo fragil, além da tenacidade a fratura,
dos materiais para descrever as forgas de atrito. Com isso, as discussdes apresentadas a
seguirsobre adesado e deformacdo se restringem aos materiais ducteis, como muitos

metais[36].
2.2.2.1.1Adesao

O contato entre duas superficies planas sob uma carga ocorre na ponta das
asperezas, ou seja, em pontos de contato discretos (juncdes de asperezas). As juncdes
de asperezas constituem area real de contato, a gaeke ser menor, igual ou maior do
gue a area aparente de contato. Assim, devido as juncdes e as suas interacdes quimicas
e fisicas, as superficies podem se aderir uma a outra, o0 que origina contatos, ou ligacoes,
de adesaoKigura2.10) [36].

AAALA LA LA

Figura2.10t As imagens de (a) a (f) mostram a ades&@o de atomos de ouro no penetrador de
cobre e a formagé&o progressiva de um pescogo de ouro enquanto o penetrador € levantado da
superficig49]. Adaptado dg14].

Para ocorrer um movimento entre as superficies, é necessario que as asperezas

sejam fraturadas e/ou as ligagbes de adesdo sejam rompidas por uma forca de
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cisalhamentdateral. Quando em movimento, essas asperezas interagem entre si, o que
cria novas forcas de adeséo e exige, novamente, uma forca de cisalhamento lateral para

manter o movimentd36].

As ligacbes de adeséo na interface entre as superficies ttm a mesma natureza e
intensidade que as ligacdes entre as propriasénuias do material. Devido a isso, em
alguns casos, € mais provavel que o material se fragmente do que as ligacdes de adesao
se romperem. Portanto, nesses casos, a forca de atrito € dependente da resisténcia ao

cisalhamento do materidB6].

A forca de adesdao da interface é dependente das intera¢des quienitsisas dos
corpos em contato. Dessa forma, ao diminuir a interagcdo entre as superficies, a forca de
adesao também dimuira. A presenca de contaminantes ou de filmes de fluidos (agua,
lubrificantes, gasesjinesmo que em pequenas quantidades (partesmpdnéo) podem
reduzir as forcas de atrito. Por sua vez, a forca de adesdo é acentuada em superficies
limpas e em sistema em vacuo, 0 que, consequentemente, aumenta a forca de atrito

[36].

2.2.2.1.2Deformacao

Em termos de mecanismo de atrito devido a deformacao, duas superficies em
contato e sob um movimento relativo dem interagir de duas maneiras: microscoépica
e macroscopicamente. As interacfes microscopicas consistem na ocorréncia de
deformacgédo plastica e de deslocamento de asperezas interligadas da superficie. Por
outro lado, as interacées macroscopicas consisterformaacao de sulcos na superficie
do material mais macio pelas asperezas do material mais duro. Nesse caso, pode ocorrer
fratura e fragmentacdo da superficie do material mais mole. A formacdo de sulcos
também pode ocorrer devido a presenca de particuladetgaste, também conhecidos

comodebris na interface de contat{B6].

A interacdo da deformacg&o microscopica e da adesdo no atrito para superficies
em movimento relativo € sempre presente em um tribossistema. No entanto, a
deformacdo macroscopica pode ou néo ter contribuicdo no atrito. A magnitude da

contribuicdo depende: darugosidades e das durezas relativas das superficies e, além
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disso, caso existam, das particulas de desgaste e de produtos de uma reacao devido ao

deslizamentd36].

A producéao de sulcos e a interacdo de superficies com elevada rugosidade podem
resultar em intertravamento mecanico em micro ou macroescala.doeaiisso, uma
forca lateral, ou forca de atrito, é produzida e cria uma resisténcia ao movimento das
superficies. Além disso, o intertravamento mecamicaparticulas de desgaste, as quais

aumentam o atrito e o desgaste do siste{B3a].

2.2.2.2Transicoes de atrito durante o deslizamento

E possivel mudancas no conmaonento tribolégico em fungéo do tempo (ou
distancia percorrida) de deslizamento. Ao observar uma curva de atrito em funcéo da
distancia percorridaHigura2.11) é possivel notar diferentes periodos em que o atrito
se comporta de marie caracteristicaAssim, a curva geralmente possui forma de S,

devido a presenca de pelo menos dpligteauem que o atrito é constantf36].

Periodo de transigdo

: |
Pen’odoi Primeiro /
periodo

“run-in”i
| estavel

Segundo periodo estavel

Y Média
Amplitude

Coeficiente de atrito

Distancia ou tempo

Figura2.11t TransicOes do atrito em funcao da distancia ou tempo em superficies sob
deslizamento. Adaptado da6]

h  LINAYSANE LISNN2rhing$é DrrakikeS OMmdaangind2dNI &
Nesse periodo, pode ocorrer uma série de efeitos na interface de contato, os quais sao
dependentes das propriedades e morfologia das superficies. Essa série de eventos pode
ser descrita da seguinte forma: as asperezas mais elevaddssioidas, as superficies

se combinam melhor, as superficies comecam a ser deformadas e novos tribolfimes séo
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formados e/ou ocorrem mudancgas estruturais. Assim, ckesgao segundo periodo, o

qual é umplateauem que o atrito é constantgl4,36]

No entanto, novas interacbes podem ocorrer, 0 que leva a um novo periodo,
chamado de periodo de transicdo. Nele, o atrito tende a aumentar devido a mudancas
na interface, o que é efeito da rugosidade e as particulas presasodavidesgaste. Em
seguida, um nov@lateau se estabelece e o atrito tende a ficar constante. Novas

transicOes podem ocorrer no tribossisterfiat,36]

A duracado de cada periodo é dependente de cada tribossistema. Os autores Peng
et al[50] analisaram o coeficiente de atrito em funcdo do tempo em um tribossistema
composto por cabos de acos (corpo e contracorpo) sob deslizangeiseco, carga
normal de 600 N e velocidade de deslizamento den®&. Conforme &igura2.12 (a),
eles observaram um periodo de transicdo desde o comeco até 0,2 s de ensaio. Por sua
vez, 0s autores Gong et 1] analisaram o coeficiente de atrito em funcédo do nimero
de ciclos em um tribossistema composto por um revestimagocarbono amorfo
(corpo) e uma esfera de alumina (contracorpo) sob deslizamento a seco, carga normal
de 2 a 20N e velocidade de deslizamento de 0,86s’. O LIS NN 2 RRY £G4 NHA A
observado por mais de 1.500 ciclos, quando um periodo estavel de atiteed

estabeleceyFigura2.12 (b)].
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Figura2.12t Diferentes duracdes de cada tipo periodo de atrito para diferentes
tribossistemas. (a) Adaptado §&0]. (b) Adaptado dgp1].
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2.2.3Desgaste

O termo desgaste € utilizado para descrever o dano ou a remocamtigial de
superficies em contato submetidas a movimentos relativos. O desgaste de materiais
ocorre primordialmente devido a interacdo entre asperezas. Durante o desgaste,
primeiramente, as superficies e subsuperficies podem sofrer alteracdes em suas
propriedades em comparacdo ao corpo solism seu estado iniciainclusive se néo
acontecer remoc¢ado de material. Posteriormente, o material pode ser removido da
superficie, o qual pode ou se aderir nas superficies em contato, ou ser perdido na forma
de partialas de desgasté remocéo de materigdode ocorrer por formacao de trincas,
fraturas, deformacéo plastica, fadiga clentato, difuséo, reacdes quimicas, entre outras
(Figura2.13) [14,36,52]

Rlsco§ d:é
abrasao

Figura2.131 Superficie deam aco inoxidavel austenitico com diversas caracteristicas de
desgaste. Magnificacdo de (a) 200 X e (b) 1000 X. Adaptdd@]de

Tal como o atrito, o desgaste também é uma resposta de um tribossistema, ou
seja, ndo é uma reggta oriunda exclusivamentos materiaiestudados Os autores
Liu e Sunj53] ensaiaram corpos ceramicos compostos, @n teores em mass&89 %
AbOs + 3% AITIB + 8% didpsido contra um contracorpo de HRC -88 em um
equipamento deensaios deabrasio com geometria bloco sobre anel. Os ensaios foram
realizados com diferentes cargas normais (50, 100, 150 e 200 N). Foi observado que a
resisténcia ao desgaste diminui até 150 N e que volta a aumentar emEXfuRs2.14).

Assim, eles mostraram que os niveis de desgaste de um material podem variar de acordo
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com a carga normal aplicada. O mesmo comportamento pode ser visto em outros
trabalhos na literaturg54,55] assin como outros fatores que também podem interferir

no desgast¢s56,57]

Coeficiente de desgaste

50 100 150 200
Carga normal (N)

Figura2.14t Coeficiente de desgaste em funcdo da carga normal para um tribossistema
composto por um corpo ceramico e um contracorpo metélico. AdaptafEB8tie

O desgaste pode ser classificado por tipos de interacdes no sistema e por
mecanismos de desgaste. Uma superficie pode ser desgastada por um ou mais tipos de

desgastg58].

2.2.3.1Mecanismos de desgaste

A remocao de material por aces mecanicas e/ou quimicas duranta/amento
relativo entre superficies em contato sdo divididoste®s mecanismos de desgasid.)
adesivo, (2) corrosivo e (3) abrasivo. A combinacdo desses mecanismos promovem
fenbmenos de desgaste que podem ser classificado como des(fgstalesivo, (R
abrasivo, (3) por fadiga, (4) por impacto, {Bhoquimico (corrosivo) e (6) por arco
elétrico induzidd36]. Alguns desses tipos de desgaste possuem outros nomes conforme
a severidade do desgaste; como exemplo, o tegalhing € utilizado para retratar um
desgaste adesivo sevef4].

Também vale salientar que os mecanismos de desgastes podem acontecer
simultanea e/ou sucessivament§36,58] Assim, mudar as condicdbes de um

tribossistema para evitar um mecanismo de desgaste particular ndo impede que outros
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mecanismos de dmyaste ocorram[58]. Os proximos trés itens descreverao
detalhadamente os mecanismos de desgaste g@ie comumente observados em agos

inoxidaveis austeniticos.

2.2.3.1.1Desgaste adesivo

O desgaste adesivo ocoreen superficies que estdo em contato em movimento
relativo de deslizamento em que, devido a forcasdeséo, anaterial das asperezas €
fragmentado e removido de uma superficie e transferida para outra. Em um
deslizamento continuo, esses fragmentos de materiais podem ser transferidos para a

superficie original ou podem ser perdidos como particula de desgaste.

Exisgem duas teorias reconhecidas que explicam o desgaste em superficies com
interfaces de contato em que ocorre transferéncia de material devido a adeséo. A
primeira delas foi proposta por Archarf®9] e sugere que a fragmentagdo por
cisalhamento pode ocorrer na interface de contato originahauegido mais fraca de
um do materiais em contato. Na maioria das vezes, a tensdo de ruptura do material €
maior que a forca interfacial de adesao existente no contato entre asperezas e, assim,
nao ocorre desgaste. No entanto, em algumas interfaces d&atmra ruptura de uma
aspereza pode ocorrer e fragmentos de material serem transferidos para outra
superficie. Esses fragmentos séo irregulares e possuem padrao de bl&oggra®.15

esquematiza a teorifl4,36]

Sentido do deslizamento
—>

Contato em que a aspereza do material
mais macio desgasta

Material que sera removido
e aderido na outra superficie

\\

[y g N
\\
o ~
L~

Contatos entre asperezas que ndo desgastam

Figura2.15t Esquema que representa a teoria de Archard para o desgaste adesivo de duas
superficies (em que 1 é mais dura que 2) sob deslizamento. Adaptfg&j.de
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Por sua vez, a segunda teoria foi proposta pelos autores Kayaba ¢6Rhto
Segundo eles, a transferéncia detaréal ocorre devido a deformacéo plastica oriunda
de tensbes de cisalhamento provenientes do deslizamento. O material transferido é
formado por diversas camadas e € removido de uma superficie para outra ao longo da
propagacéo de uma trinca. Assim, o m@étransferido possui o formato de cunfg6].

AFigura2.16 esquematiza a teoria.

(d) (e) (f)

Figura2.16 1 Esquema que representa a teoria de Kayaba e Kato para o desgaste adesivo de
duas superficies sob deslizamento. Adaptadfpde

O material transferido pode se tornar particida desgaste ao ndo se aderir a
uma superficie, o que pode acontecer por dois mecanismos distintos. O primeiro
mecanismo consiste na rapida oxidacdo do material transferido devido a sua elevada
energia superficial. O material oxidado tem menor capacidadadgrir em superficies
e, assim, os fragmentos permanecem no tribossistema como particula de desgaste. Por
sua vez, o segundo mecanismo consiste em os fragmentos transferidos ficarem muito
grandes, devido a aglomeracéao de fragmentos, o que faz o maseriaemovido da

superficie e também permanecer no tribossistema como particula de dedgaste

Finalmente, vale salientar que devido a processos de fadiga e por defeitos e
trincas no material, os materiais mais duros em tribossistemas compostos por materiais
diferentes também podem se fragmentar. Assim, é gbesl encontrar material
transferido e particulas de desgaste de ambos os materiais, embora em quantidades

maiores oriundos do material mais mqis].
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2.2.3.1.2Desgaste abrasivo

O desgaste abrasivo é caracterizado pela remocao de material de uma superficie,
na qual um contato mais duro penetra e mantém o movimentoye ¢ria um risco de
abrasdo(Figura2.17). Em casos de superficies ducteis, riscos de abrasdo paralelos
formados predominantemente por deformacdo plastica sdo observados inclusive
quando as superficies possuem o mesmo nivel de dufegse comportamento é
observado pela formacdo de asperezas duras devido a transicdo de fases,

endurecimento da superficie, formacao de terceiros colpds.

Figura2.17t Desgaste abrasivo de uma superficie dactil. Aatapde[61].

O desgaste abrasivo ocorre por trés modos distintos: microctotejacdo de
cunha e sulcamentdd modo microcorteHigura2.18 (a)] é caracterizado pela formacao
de particulas de desgaste longas e enroladas e por ser assistidoxmabédbd. O modo
de formacado de cunhd[gura2.18 (b)], por sua vez, forma uma particula de desgaste
com formato em cunha na ponta do risco de abrasdo, o qual auxilia no riscamento
durante o movimento. Esse modo é assistido por attdo devido as forcas de adeséo
entre a particula de desgaste e a superficie do material desgastado. Assim, forcas de
adesdo também atuam no desgaste por esse modo. E, por fim, o modo de sulcamento
[Figura2.18 (c)] € caraterizado por ndo promover formagao de particulas de desgaste
num Unico ciclo de deslizamento e pelo risco de abrasado ser raso. No entanto, ciclos de

deslizamento repetitivos podem gerar particulas de desg@dte
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a b c
Figura2.18t Modos de desgaste abrasivo em superficies ddcteis. (a) Microcorte, (b) formacéao
de cunha e (c) sulcamento. Adaptadg6i&].

2.2.3.1.3Desgaste triboquimico

O desgaste triboquimico ocorre em sistemas em que as superficies sob
movimento relativo sofre uma redo eletroquimica, como corrosao e oxidacdo, o que
favorece o aparecimento de filmes com natureza diferente dos corpos e contracorpos.
Nesse mecanismo de remocao de material, filmes com capacidade de diminuir as taxas
de reacBes quimicas gerados sobre agpesficies devem ser constantemente
removidos, o que possibilita a continua formacgao desses filmes e consequente remogao

de material.

Os filmes formados podem ficar aderidos na superficie do material ou ser perdido
como particula de desgaste. A sua formadapende do ambiente e dos elementos
interfaciais, como atmosfera oxidativa e presenca de agua, por exemplo. Além disso,
durante o deslizamento, o aquecimento da interface do contato pode favorecer a

ocorréncia de reacoes.

2.2.3.2Quantificacao do desgaste

O autor Archard[59] desenvolveu um mdelo para quantificar o desgaste
adesivo, mas que, devido a sua simplicidade analitica e por descrever a severidade do
desgaste, € amplamente utilizado para quantificar o desgaste proveniente por
diferentes mecanismos de desgaste de sistemas submetidosnegimento de
deslizamento. O modelo é baseado em mecanismos de contato e nas propriedades dos
materiais, além das condigcbes do deslizamento (carga normal, geometria das

superficies, velocidade de deslizamento, ambiente, entre outros).
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De forma sucinta, emodelo de Archard, que ja foi brevemente discutido no item
2.2.3.1.1 considera uma séria de fatores sobre contato, como: (1) o contato de duas
superficies ocorre entre as suas asperezas; (2) as areas individuais de cada contato
somadas sao igual a area total de contato; (3) as areas individuais de contato séo
diretamente proporcional a carga aplicada no sistema, (4) as areas individuais de
contado possuem area maxima circular de @iy (5)ocorre deformacéo plastica nas
aspereza[14]. Assim, Archard desenvolvelEguacad4).

W
Q= Kxﬁ (4)

Em queQ é o volume removido por unidade de distancia percorrida durante o
deslizamentoK é o coeficiente de atrito adimensional é a carga aplicadald é a
dureza. O valor d&traz importantesnformacdes sobre a severidade do desgaste. No
entanto, em termos de engenharia, o valor de K normalizado pela dureza H (K/H) possui
maior utilidade. Assim, o conceito de taxa de desgaste especifica € criado, que é
identificada pork [Equacao(5)]. A taxa de desgaste especifica permite comparar o
desgaste entre diferentes classes de materiais, além de néo precisar medir a dureza dos
materiais, o0 que nao pode ser feito derma precisa para alguns materiais, como

elastbmeros|[14].

K
k== ©)

slo

2.2.4Lubrificacéo

O termo lubrificacda@enomina aprocesso de diminuir as forcas de atrito e/ou o
desgaste de duas superficies em contato em movimento relativo com o uso de
lubrificantes. Esse processo se faz necessario, pois nas aplicacdes de componentes na
engenharia, as perdas de energia, al&a aquecimento, por atrito devem ser
insignificanteg14].

Os lubrificantessdo substancias que criam uma camada de material com uma
tenséo de cisalhamentoenor que as das superficies em contato ou da interfesses

materiais podem ser sélidos, liquido e gasosos, em que a maioria dos casos eles sao
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Oleos e graxas. Para esses dois tipos de lubrificantes, é importante ter um bom

conhecimento sobre suas propdades reoldgicas, sobretudo a viscosidHdg.

2.2.4. 1L ubrificantes solidos

Os lubrificantes solidos sdo materiais que possuem baixos coeficientes de atrito
quando no estado solido. Eles sdo usados em diversas situac¢des, principalmente em
ambientes em que lubrificantes liquidos e gasosos podem se degradar, como atmosfera

reativas e em altas temperaturgs4].

Sistemas que utilizam esse tipo de lubrificacdo possuem uma das superficies
fabricadas ou revestidas por lubrificantes sélidos. Em alguns casos, o material dessa
superficie € um compdsitoutolubrificante ou seja, um compdsito que possui um ou
mais lubrificantes sélidos em sua composicdo. Esses compadsitos sao projetados para ndo

receber nenhum tipo de lubrificacdo externa durante todo o seu tempo de vida4iil

2.2.4.1.1Lubrificantesom estrutura lamelar

Dentre os lubrificantes sélidos, destacae os materiais que possuem estrutura
cristalina lamelar, como, por exemplo, o grafite e o Md&sses materiais, @omos
presentes na camada (ou lamela) sédo fortemente ligados entre si por ligacdes
covalentes. No entanto, esses atomos se ligam com os atomos da outra camada por
ligacdes de van de Waals, as quais sao frdéigsira2.19). Assim, quado forcas de
cisalhamento paralelas as camadas sao aplicadas no material, essas camadas deslizam

sobre elas mesmas, o0 que gera um sistema com baixas forcas dglat}ito
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Figura2.19t Estrutura cristalina lamelar do (a) grafite e do (b) M@d®laptado dg14].

No entanto, esses materiais podem nado exibir comportamento de lubrificantes
sélidos em determinadas condi¢cdes. Fatores como pressdo, temperatura e atmosfera
podem alterar a natureza do material. Além disso, as condi¢cfes de uso, como a dire¢ao
do deslizarento em relacdo a orientacdo das lamelas, também interferem no

coeficiente de atrito desses materigist].

Diversos compostos com estrutura lamelar poderaer aitilizados como
lubrificantes sélidos. Alguns exemplos séo:2W$BGQ, CdGl, h-BN, Phi, talco e
monofluoreto de carbono. No entanto, existem, também, materiais lamelares que nao
apresentam caracteristicas de lubrificantes sélidos, tal como a michiér@axido de
calcio[14].

Os autores Zhoet al[62] adicionaram 20 % em massa de M8m diferentes
tamanhos de particulas em Cu via metalurgia do p6 e verificaram seu ef&sto
propriedades mecanicas e triboldégicas do compdsito de matriz metalica. Os pés foram
misturados em um moinho por 24 h sob rotacdo de 50 rpm. Posteriormente, 0s pos
foram submetidos ainterizacdo por plasmpulsado soltemperatura e pressao de
sinterizatdo de 650 °C e 45 MPa respectivamente. As amostras foram ensaiadas em
tribbmetro com geometria pino sobre disco, sob carga aplicada de 5 N, em velocidade
de deslizamento e distancia percorrida de 0,98*e 10 km respectivamentee contra
um contracorp da liga CsPhsZnsSn. Como resultados da caracterizacgéo triboldgica, os
autores identificaram coeficientes de atrito (menores de 0,2) e taxa de desgaste

especifica (menores dex710** m3-(N-m)?) baixos, conforme Rigura2.20 (a).
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Osautores Priesket al. [63] depositaram um revestintéo de carbono em um
substratoe avaliaram seu comportamento triboldégico em um sistema de deslizamento
a seco. Foram analisados trés tipos de revestimentos, em que os revestimentos de
diamantepolicristalino e diamante policristalino polido foram produzidos por deposicéo
quimica em fase vapor (CVD), e o revestimento de carbono amorfo hidrogenado (no
0 NI o lafCKE2ES GLI2 NJ RSLI2aAocen2 FTNaaAOlF SY Tl as
submetidos &caracterizacédo tribolégica em um tribdmetro oscilatério com geometria
esfera sobre disco. Os parametros do ensaio foram: carga aplicada: 10 N; velocidade de
deslizamento: 50nm-s!; distancia percorrida: 1 km; contracorpo: esfera de
AlMgssMno 7. AFigura2.20 (b) mostra o coeficiente de atrito em fungéo de tempo para
os diferentes sistemas. Assim, 0s autores verificaram que o revestimento de carbono
amorfo e de diamante policristalino reduziram o coeficiente de atrito para niveis

inferiores a 0,2.
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Figura2.20t (a) Coeficiente de atrito para compadsitos de Cu com adi¢éo deddioS
diferentes tamanhos de particulas, adaptado62]. (b) Coeficiente de atrito em fung¢éo do
tempo para diferentes revestimentos a base de carbono, adaptdé@]de

2.2.4.1.20utros lubrificantes soélidos

Alguns compostognorganicos que nao possuem estrutura lamelar podem ser
utilizados como lubrificantes sélidos. Os compostos BRBO, PbS,.8: e 0 Cakséo
exemplos. Esses materiais, no entanto, possuem um coeficiente de atrito baixo em
sistemas em elevadas temperatura®mo o Caffue possui coeficiente de atrito de 0,1
acima de 1.000 °C. Inclusive, os lubrificantes sélidos possuem caracteristicas de

lubrificantes somente ou em alta ou em baixas temperat{itd$

Alguns materiais poliméricos também podem ser utilizados como lubrificantes

sélidos, em que o PTFE € o Unico material largamente utilizado para a aplicacdo. Esse

7]
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comportamento se deve a sua estrutura moleculd@o rramificada com cadeias sem
grupos laterais volumosos ou polares, o que permite que ele possua elevado grau de
cristalinidade e ligagdes intermoleculares fracas. Além disso, esse material tende a se
aderir no contracorpo mais duro e formar um tribofilneeque diminui, inclusive, a taxa
de desgaste. No entanto, em sistemas em que as cargas aplicadas destroem o
alinhamento das cadeias poliméricas, o coeficiente de atrito e a taxa de desgaste sao

elevadoq14].

Os autoresOuyanget al. [64] adicionaram diferentes teores de Ga& Ag em
ZrOs(Y203) e sinterizaram 0s pos painterizacdo por plasma pulsad® tempo,
temperatura e pressao de sinterizacao também variaram entre cada sistema. Os ensaios
tribolégicos aconteceram em altas temperatur@eantre 900 e 1.200 °C), sob carga
aplicada de 20 N e frequéncia de deslizamento alternado de 10 Hz, contra esfera de
alumina. Os autores encontraram um elevado coeficiente de atrito (aproximadamente
1,4) para a amostra sem aditivos sinterizada a 1.50@ ¥0bmetida a ensaios de
deslizamento entre 200 e 800 °C. Por sua vez, para a amostra com adi¢cédo de 30 % de
Cak e 35 % em massa de Ag, sinterizada a 950 °C e submetidas a ensaio de deslizamento

a 25, 400 e 800 °C apresentiaxade desgaste menor que 0(Bigura2.21).
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Figura2.21t Coeficientes de atrito taxade desgaste para amostras de@(Y.0;) +
35%Caf+ 30% em massa de Ag sinterizadas e submetida a testes de deslizamento a diferentes
temperaturas. Adaptado dgg4].



45

2.3 Metalurgia do po

A metalurgia do p6 (M/P) é uma técnica de processamento de componentes a
partir da matériaprima em po. Essa técnica apresenta vantagens perante a outras em
termos de aproveitamento de matérarima (superio a 95%), consumo energético,
producdo de grandes lotes forma dos produtos (formas complexas, com 6étima
tolerancia dimensional e 6timo acabamento superficial). Além disso, por M/P, € possivel
obter de véarias microestruturas e propriedades devido a pdside da combinacgéo
de diferentes elementos e compostos quimicos. Portanto, devido a essas caracteristicas,
essa técnica se apresenta como adequada para producdo de préteses, pecas
automotivas, contatos elétricos, imas, aparelhos ortodénticos, pastittesfreio,

contatos elétricos, entre outrg65].

Para a obtencao de produtos (ou materiais) via M/P, 0s pos sdo submetidos a trés
etapas béasicas, as quais podem acontecer em ség@mutaneamente: (1) mistura dos
pos, (2) compactacao dos poés e (3) sinterizacdo dos corpos compactados. Os parametros
de processamento possuem grande efeito na microestrutura, propriedades mecéanicas
e porosidade do material. Vale salientar que a porosidalibs produtos é uma
caracteristica intrinseca desse processamento e, devido a isso, € necessario ter controle

na formacéo dos pord66].

Previamente as etapas de producédo, a selecdo dos pés é fundameméal p
determinar os parametros de processamento. Isso se deve ao fato de que a distribuicéo
de tamanho de particulas e a morfologia dos pos afetam a mistura e a compactacao.
Essas caracteristicas dos pos variam de acordo com o processo de obtencao dos pos,
que, para acos, destacase aatomizacdo a gas ou a agua. Os pdés produzidos por
atomizacao a gas sao regulares e esféricos, o que favorece a difusdo durante o processo
e 0 escoamento das particulas para consolidacdo dos corpos verdes (material
compactado enao sinterizado) com alta densidade produzidos principalmente por
moldagem por injecdo e por compactacdo a quente. Por sua vez, os pos produzidos por
atomizacao a agua sao irregulares e sem geometria definida, o que favorece um maior

contato entre as partiulas para a consolidacdo de corpos verdes com alta densidade
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(melhor empacotamento de particulas) produzidos por compactacdo uniaxial a frio
[66,67]

A etapa da mistura consiste em homogeneizar a mafgti@a utilizada. Por sua
vez, a etpa de compactagado consiste na producao do corpo a verde, o qual possui 0
formato do produto a ser produzido, visto que as particulas de pos fckemdas entre
si devido as forcas intermoleculares fracas. Portanto, na etapa de compactacdao,
conforme se aumnta a pressdo de compactacdo (até um certo limite maximo),
aumentase a densidade do corpo a verde devido a maior quantidade de pontos de
contatos entre as particulas, o que ocasiona em menfregdese tamanhos de poros
[66,67] No que 8 diz a respeito a etapa de sinterizacdo, mais detalhes serdo trazidos

noitem2.3.1

2.3.1Etapa de sinterizagcao

Durante a etapa de sinterizacdo, o material é consolidado e adquire as
propriedades mecanicas finais. A consolidacdo € pkadao por mecanismos de
transferéncia de massa, em escala atdmica, que ocorrem devido a submissdo dos
materiais a temperatura elevadas, mas abaixo da temperatura de fusédo do constituinte
principal. Assim, devido a alta energia superficial dos p0s sob teltgseraturas, a
transferéncia de massa favorece a formacao e crescimento de pescocos, a qual une as
particulas. Dessa forma, ha a formacéo de contornos de gréo, a densificacdo e o ganho

de resisténcia mecanica do materi@r].

2.3.1.1Mecanismos de sinterizacao

A sinterizag&o pode ocorrer por meio de dois principais mecanismos: sinterizagao
(1) no estado sélido e (2) em fase liquia,68] O mecanismo de sinterizagéo no estado
sélido Figura 2.22) inicia no estagio de adesdo, que é resultante da etdpa
compactacao, no qual ocorre a adesdo das particulas, como ja previamente visto. No
estagio inicial (a qual é resultante da etapa de sinterizacdo, tal como as demais etapas
seguintes), aumentge as superficies de ligacdo devido a difusdo atbmica e a

temperatura, o que resulta na formacédo e crescimento dos pescoc¢os. No estagio
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intermediéario, dois fenébmenos ocorrem sequencialmente: (1) fechamento dos canais
gue interligam os poros, o que acarreta no arredondamento dos poros e na formacao
dos contornos degrao, e (2) contragcdo dos poros, em que ocorre a contracéo e o
crescimento dosgrdos E nessa etapa que o material adquire suas propriedades
mecanicas e o material diminui de volume devido a contragdo dos poros. Por fim, no
estagio final encontr&e poros pequenos e esféricos e o crescimento de gréos e o

coalescimento da estrutura@arseging) séo evidentef68].

GO EOE

Adesio Estagio Inicial Estagio Intermediario Estagio Final

Figura2.221 Estagios da sinterizagédo de pos. Adaptad§cdé

Por sua vez, a sinterizacdo em fase liquida ocorre devido a pelo oenbes dois
fatores principais: (1) fusdo de um aditivo que possui menor ponto de fusdo do que a
temperatura de sinterizacdo e (2) a reacao eutética entre os componentes do sistema.
Dessas maneiras, ha a formacdo de fase liquida durante o processamenial a q
preenche os poros do material. Assim, é possivel edgemateriais com microporos
esféricos ou livres de poros. O preenchimento dos poros se deve a solubilidade, a difusao

e a molhabilidade do sistema.

2.3.2Sinterizacao por plasma pulsado

Sinterizacdo poplasma pulsadpa qual é conhecida em inglés mmark plasma
sintering (SPS)field assisted sintering techniqEAST)25] ou pulsed electric current
sintering(PECYR6], é uma técnica de sinterizacdo que alia aquecimento (atiyado
uma fonte de corrente coimua pulsante de baixa tensdp e compactacdo
simultaneamentg25,26] Por essa técnica, € possivel produzir corpos sinterizamos ¢
elevada densidade relativa (superior a 99 ét) curtos peridos de tempo de
processamentotémpo na temperatura de sinterizacgao inferior ou igual a 10) &g
71].
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Esses resultadasfio obtidos devido ao principio de funcionamento da técnica. A
Figura2.23 mostra uma representacado esquematica de um equipamento de SPS, em
que se observa uma fonte de corrententinuapulsante punc¢des para compactacao
uniaxial, um molde de grafite, uma camara de vacuo resfriada por agua, entre outras. O
aquecimento ocorre devido ao efeito Joule, em que os pos e a matriz de grafite sdo
aguecidos a altas temperaturas (as quaidgra ser superiores a 1.500 °C) rapidamente
(taxas de aquecimento que podem ser superiores a°fB0in?') gracas a elevada
corrente elétricapulsante(as quais geralmente estdo entre 1.000 e 10.000 A) que é
aplicada a elefr2¢74]. Esse fendmeno é eficiente para a sinterizacao, tanto para pos
condutores quanto para po6s namndutores[25]. A fonte de correntepulsante é
configurada de tal forma que um padréo de pulsacéo é estabelecido. Assim, esse padrao
€ construido por uma sequéncia de pulsos com corrente e de psésogorrente, em
gue cada pulso dura, tipicamente, 3,3 fi26]. Em alguns equipamentos, € possivel
configurar o padrao de pulsac§2b]. Assim, esse mecanismo de aquecimento garante
um aquecimento rapido e uma transferéncia de calovatibs para as particul§s5].

Por s1a vez, a compactacdo dos pds, que ocorre simultaneamente com o aquecimento,
é realizada por uma pressao uniaxial mecanica, em que a pressao maxima pode ser entre
50 e 1.000 MPd73,76] Esse principio de funcionamento torna o processo de

sinterizacdo em sistema fora de equilibrio termodinamico.

«~——Puncdo superior

Matriz de
grafite

Fonte de corrente
continua pulsante termopar

[~ Pds

*~ Camara de
vacuo

«——Pung¢ao inferior

Figura2.231 Representacdesquematicale um equipamento de SPS. Adaptadd2fe].
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Assim, os parametros de sinterizacao sao muito importantes para a consolidacéo
do material com boa densificacdo e propriedad#isersas, as quais podem ser
mecanicas, elétrica, éticas, entre outras. Os principais parametros de sinterizacao que
afetam as caracteristicas dos corpos sinterizados séo: (1) pressdo de compactacao; (2)

corrente elétrica; (3) taxa de aquecimerizb,26]e; (4) atmosfera de sinterizac§2b].

2.3.2.1Principais parametros de processamento e seus efeitos

2.3.2.1.1Pressao de compactacgéao

E sabido que os efeitos intrinsecos e extrinsecos da pressdo sio bepéfiaa
densificacdo dos materiais sinterizadg25,26] Fundamentalmente, a pressao
influencia no transporte de massa relacionado a difuséo, pois afetéeogial quimico
das particulasAlémdisso, a pressao tem outros efeitos intrinsecassimterizacao de
poés, visto que ela é capaz de influenciar o fluxo viscoso, o fluxo plastico e a fluéncia. Por
sua vez, extrinsecamente, a pressao influencia na reorganizacdo e na destruicdo de
aglomerados de poés, o que é fundamental para uma maior deasifo dos materiais
[25,26]

A pressdo, em termos de microestrutura e correlacionada com a temperatura de
sinterizacdo, tem efeito no tamanho de grdo e na densidade do maf@bal7,78]
Estudos realizados por Guillagtlal.[77] em pés de SiC sinterizados a temperaturas de
1000 °C e a 1800 °C mostraram que a densidade do material é menbaigas
temperaturas. Esse comportamento se deve, segundo os autores, aos poros fechados
gue nao se eliminados apds a aplicacdo da pressado aos pos. Por sua vez, Chaim e Shen
[78] observaram ao estudar a sinterizacdo de pds de granada necdfoialuminio,
gue, em temperaturas inferiores a 1200 °C, a pressédo aplicada nos pos é eapiair d
o fendbmeno de engrossamentedarsening em inglés), no qual as particulas ficam
maiores devido a temperatura, e permite que ocorra o crescimento de tamanho de

gréos durante a sinterizagao.
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2.3.2.1.2Corrente elétrica

Na técnica de SPS, os p0s e a matriz sdo submetidos a altas correntes elétricas, a
qual flui por eles. Assim, é possivel que ocorram interacdes entre a corrente elétrica e a
formacao da microestrutura do material durante a sinterizacdo. As principaiagdes
séo: (1) efeitos de percolagdo da corrente nos poros existente em pds ndo compactados

[25,26,79] e (2) efeito de Peltier na interface entre comperde e pun¢deg5,26,80]

O efeito de percolacéo da corrente ocorre quando o corpo verde ainda nédo esta
completamente denso e homogéneo, o que ndo permite que haja um fluxo de corrente
nos pos de maneira homogénea. Assim, certgides do corpo verde terdo maior
densidade de corrente elétrica, onde, consequentemente, terdo uma temperatura mais
elevada do que a média devido aos principios do efeito Joule. Dessa forma, diferentes
mecanismos de formacdo de microestrutura, devido, gemplo, a formacédo de fase
liguida e a densificacdo dos pds, podem acontecer no maf@b£6] Schwesigt al.

[79] observaram padrdes deercolacdo ao estudar corpos sinterizados por SPS a partir
de nanoparticulas de siliciesses padrdes de percolacao possuiam dimensdes na escala
de micrometros e foram relacionados com a flutuacdo de temperatura durante a

sinterizacdo do material.

7

Por suavez, o efeito de Peltier € responsavel pela maior temperatura, se
comparada a temperatura média de sinterizacdo dos pés, na regido da interface entre
0S pOs eas puncdesTal como a percolacdo da corrente, esse efeito também pode

influenciar nos mecanisnsode formagao de microestrutufas,26]

2.3.2.1.3Taxa de aquecimento

Uma das maiores vantagens do SPS ¢é alta taxa de aguecimento que pode ser
aplicada ao sistema. Dessa maneira, as altas temperaturas sdo capazes de aumentar a
densificacdo durante a g&rizacdo dos pos, enquantetardao efeito decoarseningha
microestrutura do material. Assim, os materiais produzidos por SPS, ou seja, por um
processo rapido, com taxa de aquecimento superior a 10MiAC, possuem graos
pequenos se comparados a mates sinterizados por processos com aquecimento lento
[25,26]
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Além disso, altas taxas de aquecimento favorecem a existéncia de um gradiente
de temperatura nos pos, o que pode acarretar na fusdo de uma parcelzadésulas

durante a sinterizgdo e em tensdes térmicas no material sinteriz4d6,26]

2.3.2.1.4Atmosfera de sinterizagao

A atmosfera no processo de SPS pode ter efeito na cinética de densificacao, no
crescimento de gréo, na estabilidade e na estequiometria de fases. A presengpat
de agua na atmosfera de sinterizacdo aumenta a difuséo superficial de magnésia dopada
com alumina, titania e outros. Por sua vez, a atmosfera de oxido de carbono diminui a
difusdo superficial de magnésia dopadam 6xido de zinco, devido a formacate

camadas de carbones em torno das particuld25].

Assim, atmosferas para SPS de metais e ceramémadxidas sao tipicamente a
baixo vacuo (10 a 10° bar), gas inerte (argbnio e nitrogénio, acima de 1,3 bar) ou
mistura de gases de hidrogénio redufas].

Além disso, € importante ressaltar que a atmosfera no interior do molde pode ser
diferente da atmosfera da camara de vacuo devidiessorcaale gases (por exemplo,
decomposicdo de T Além disso, o carbono do molde pode reagir com oxigénio
presente emsi mesmo, na camara ou da decomposicao de algum material e formar o
gas CO. Assim, essa reacao resulta em uma atmosfera redutora, o que pode reduzir

oxidos e/ou precipitar carbetos ou carbono nas amosi2&s.

2.3.2.2Desenvolvimento de materiais

A técnica de SPS é muito apreciada para a producéo de materiais sinterizados que
possuem altos pontos de fusdo e caracteristicas especificas. A seguir, alguns materiais

produzidos por SPS serdo apresentados juntameate uma breve descri¢éo.

Metais refratarios e intermetalicosmetais refratérios, tal como W, Re, Os, Ta,
Mo, Nb, Ir, Ru, e Hf, possuem pontos de fusdo superiores a 2@08lém de boas
propriedades termomecanicas, elevada resisténcia a fluéncia eesgadte em altas
temperaturas e excelente condutividade térmica e elétrica. Para a obtencdo desses

materiais com alta densificacdo por sinterizacéo, € necessaria uma técnica, tal como a
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SPS, que atinja altas temperaturas de sinterizacdo e aplique pressaotel o
processamento. Por suas vezes, os intermetalicos, tal como aluminetos de niquel e ferro,
sdo materiais com propriedades intermediarias a superligas e ceramiqamnto de

fusdo superior do que superligas e melhor dureza do que ceramicas. Assis, es
materiais sao excelentes candidatos para aplicagbes em elevadas temperaturas. Para a
producdo desses materiais, mistega 0s pos Os metais bases e os consolida por
sinterizacdo. A técnica de SPS favorece a producdo de um material com elevada
densifiagdo e com microestrutura mais fina, se comparada a materiais obtidos por

outras técnicas.

Ceramicas ultrarefratariassédo boretos, nitretos e carbetos de Zr, Ti, Hf e Ta
(elementos ddGrupo IV da tabela periddica) que possuem pontos de fusdo superiores
a 3.000 °C, alta condutividadetérmica e elétrica, alta refrariedade, inerts
quimicamente ametais fundidos excelente resisténcieoa&hoque térmicoe resposta
mecéanica em uma vasta gama de temperaturas. Essas propriedades fazem dessas
materiais boas leernativas para aplicacées em condi¢coes extremas de temperatura. No
entanto, esses materiais possuem baixa sinterabilidade, devido a ligacGes de carater
altamente covalente, baixo coeficiente de autodifusdo, impurezas de oxigénio na
superficie das parti¢as e tamanho das particulas (em escala micrométrica, no caso de
pos comerciais). Assim, a SPS € uma excelente op¢ado de fabricacdo desses materiais,
pois combina aplicacdo de pressao de compactacdo com altas taxas de aquecimento e
curto tempo de sinterizap, 0 que permite microestruturas com tamanho de gréo

controlado.

Ceramicas transparentegjuando policristalinas, possuem uma vasta quantidade
de vantagens se comparadas as monocristalinas, que incluem: melhores propriedades
mecanicas, maior resisténciao achoque térmico, flexibilidade na alteracdo de
composicdo do material, menor custo de produgdo, entre outras. Para tal, a
microestrutura desses materiais deve ser adequada de tal modo que ndo haja
dispersores de luz, tais como inclusdes, segundas fgs@®s. Assim, como o tamanho
dos poros estdo correlacionados com o tamanho de grédo, é importante que 0s graos

sejam 0s menores possiveis, algavelpor SPS. A técnica de SPS se mostra melhor do
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que as técnicas de sinteriza¢cdo convencional e por prens&yestatica a quente (em
ingléshoting isostatic pressingdIP.

Materiais nanoestruturad®. esses materiais sdo almejados por possuirem
melhores propriedades mecanicas, resisténcia ao desgaste e condutividade térmica e
elétrica do que materiais microestwrados. Para tal, os materiais nanoestruturados
devem possuir um tamanhde cristalito inferior a 50 nm. Gra¢as altas taxas de
aguecimento ea pressao de compactacdo do SPS, essa técnica € capaz de formar

cristalitos com essas caracteristicas.

Materiais em ndoequilibrio: esses materiais possuem propriedades mecanicas,
elétricas e térmicas que, quando combinadas, sdo capazes de abranger uma nova gama
de aplicacBes. No entanto, para proddas,sdonecessarias técnicas de sinterizacao que
sejam rapidas, atinjam altas temperaturas de sinterizacdo e apliquem presséo de
compactacdao, tal como o SPS. Assim, deasdoaracteristicas do processamento, ndo
h& transformacédo da fase metaestavel para uma fase estavel, a qual aconteceria sob

pressdo atmosféca e exposicao prolongada a altas temperaturas.

Materiais com gradiente funcionalEsses materiais possuem um gradiente de
composicao, tamanho de grdo e/ou porosidade ema, duas ou trés dimensddara
processar materiais por sinterizacdo com tais ctdsticas,sdo necessariagcnicas
gue ndo permitam que haja propagacdo de trincas durantsinterizacdo devido a
heterogeneidade dos pds. Para tal, técnicasno SPS &lIP permitem que esses
materiais sejam completa e devidamente densificaddgécnica de SPS se mostra
interessante para produzir materiais com gradefuncional pois ela permite que haja
um gradiente de temperaturaos pds durante a sinterizagdo. Isso favorece que a
sinterizacdo de um pé homogéneo poasliferentes niveis de tamanhae grao, poros,

além de diferentes fases cristalinas.



54

2.4 Acos inoxidaveis austeniscsinterizados

2.4.1Atrito e desgaste dos acos inoxidaveis austeniticos

Os acos inoxidaveis austeniticos sédo conhecidos por apresentarem alta adeséo de
material nas superficieem contato quando submetidas a deslizamento a seco. Essa
caracteristica é devida as propriedades mecanicas do material, o qual apresenta baixa
dureza e alta ductilidade e permite que fragmentos de material sejam transferidos de
forma severa entre as sudéies[81,82] O efeito da adesao no atrito e no desgaste ja

foi descrito nos iten2.2.2.1.1e 2.2.3.1.1deste trabalho.

Os autores Hsu, Ahn e Rignf81] avaliaram amostras de aco inoxidaveis
austeniticos AISI 304, 316 e 218 (Nitronic 60) em um ensaio de deslizamento a seco
contra aco inoxidavel martensitichlSI440C. Eles encontraram valores elevados de
coeficiente de atrito e d massa de material removido para os diferentes sistemas
(Tabela 2.2). Esse comportamento, segundo o0s autores, esta relacionado a
transformacdo martensitica durante os esforcos mecéanicos do ensaio. Os acos
inoxidaveis austeniticos commicroestrutura mais estaveis, ou seja, com menor
tendéncia a transformacao de austenita para martensita, possuem maior resisténcia ao
desgaste. Fragmentos de martensita removidos das superficies em contato atuam como
terceiro-corpo. Assim, devido a durezla martensita ser maior que a austenita, o

desgaste é sever@&studo mais recentes demonstra 0 mesmo comportam¢Bidh

Tabela2.2 1 Perda de massa e coeficiente de atrito de diferentes acos inoxidaveis austeniticos
submetidos a ensaio de deslizamento alternado. Adaptad8ije

. Perda de massa Carga normal Tempo Coeficiente de atrito
Material .
(mg) (Ibf) (min) ¢
304 60,7 15 8 0,5
316L 54 15 26 0,4

Nitronic 60 14,6 15 40 0,4
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2.4.2Efeitos de aditivos reforcosnas propriedades tribolégicas

dos acos inoxidaveis austeniticos sinterizados

Para diminuir a forte adesdo de material nas superficies em contato em sistemas
com acos inoxidaveis austeniticos, diferentes pesquisas modificaram a composicao
quimica desses materiais com adicao de diferentes tipos de aditivos por técnicas de
processameto como metalurgia do pd10,11,24] Além disso, € muito comum
encontrar pesquisas que visam modificar a superficie dos materiais e criar camadas finas
com diferentes composicod6¢8]. Nocaso dos materiais processados por metalurgia
do po6, os aditivos tendem a favorecer a sinterizacdo, aumentar as propriedades

mecanicas e/ou lubrificar as superficies dos materiais.

2.4.2.1Agentes de sinterizacao

Os agentes de sinterizacdo sdo aditivos que pr@poam materiais com maior
densificacdo germitem sinterizacdo em temperaturas menores. A porosidade e o
tamanho de grdo de um material estdo relacionados com as suas propriedades
tribol6gicas de um material. Na literatura, é possivel encontrar alguns trabalhos que
adicionaramY>03, YAG(granada de alumino itrio, do inglésyttrium aluminium garnex
ou ), MoSj, Cul10Sn, B, BN2Br e Si(l12,13,23,24,70,84,85]

Os autores Peruzzet al. [12] adicionaram 0,6 e 0,8 % em massa de B no acgo
inoxidavel austenitico 316L via sinterizagcdo convencional. Para o processamento das
amostras, misturotse 0s pdés e produzise corpo verdes por prensagem uniaxial
(800MPa). A temperatura e o tempo de sinterizacdo foram de 1240 °C e 30 min. De
acordo com os aores, a presenca dBfavoreceu a formacéo de fase liquida durante a
sinterizacdo, a qual preencheu os poros e criou materiais com densidades elevadas.
Além disso, a fase liquida se solidificou em boretos, os quais possuem elevada dureza.

Esses fatores diinuiram a taxa de desgaste especifica dos matekaysi(@2.24 (a)).

Por sua vez, os autores Akhtar al. [24] analisaram a microestrutura e as
propriedades mecéanicas do aco 316L com adicdo de 2, 5 e 10 % em massaxde MoSi

produzidospor sinterizagdo convencionaDs pos foram prensados a 600 MRa p
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prensagem uniaxial e, posteriormente, os compactos foram sinterizados a 1.250, 1.300,
1.350 e 1.400 °C por 60 min. Como resultado, os autores identificaram a formacéo de
fase liquida, a qual também auxiliou na densificacdo dos materiais. Além disseza d

dos materiais também aumento&igura2.24 (b)) devido a baixa concentracdode poros.
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Figura2.24t Dureza e densidade para agos inoxidaveis austeniticos com adi¢éo &2 B
(b) MoSi [24]

2.4.2.2Reforcos mecanicos

Os reforcos mecanicos sdo aditivos que favorecem o aumento das propriedades
mecanicas dos materiais, sobretudo a dureza, propriedameumenterelacionada a
resisténcia ao desgaste. Compostos com@ICTiCyt, SiC, VC .3, AbCs, TiB, B, TiAl,

PCS e Ti@3,17,18,8688] foram adicionados a acos inoxidaveis austeniticos.

Os autores Vardavalset al.[13] adicionaram¥Oz ou AbOs (5 % em massa) como
reforco mecénico e BN e®r (1 e 2 % em massa) como ativadores de sinterizagdo nos
acos 304L e 316L. As amostras foram produzidas por prensagem uimiégidiPa) e
sinterizacdo convencional a 1250 °C por 30 min em vacuo. Houve um aumento da dureza
para todos os sistemas com aditivos, em que o material com 2 % em massarde B
Y-Oz apresentou o maior valor de dureza para ambos os a€mgi@2.25 (a)). Como
consequéncia, 0s materiais apresentaram um leve aumento no coeficiente de atrito e

uma significativa diminuicdo na taxa de desgaste especifica.

Em outro trabalho, os autores Abenogtral. [18]. avaliaram o efeito na dureza
do aco 316L devido a adicdo (1,5 % e 3 % em volume)A€ TiCs, SiC e VC por

metalurgia do p6. Os po6s foram submetidos a prensagem uniaxial (700 MPa) e
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sinterizadosa 1.230 °C por 30 min em atmosfera de 75 % em2% % em N Os autores
observaram que a adigéo (em volume) de 1,5 % &l @rde 1,5 % e 3 % de BENC
aumentou a dureza do aco inoxidavel austenitiE@yra2.25(b)). O coefiente de

atrito dos materiais se manteve no mesmo nivel (aproximadamente 0,6) para grande
parte dos sistemas, enquanto a taxa de desgaste especifica teve uma grande variacao.
O material de referéncia, o material com adicdo de 3 % em volume deTa@natrial

com adicdo de 3 % em volume de VC apresentaram taxa de desgaste especifiod,de 3

1-10* e 5,810% mm3-(N-m)?, respectivamente.
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Figura2.251 Dureza para sistema compostos por acos inoxidaveis austeniticos com diferentes
reforcos mecéanicos. (a)X% e AbOs, adaptado dgL3]. (b) intermetélicos, adaptado d&8].

2.4.2.3Lubrificantes solidos

Por sua vez, os lubrificantes sélidos sdo materiais que, quando presentes na
interface de contato, tendem a diminuir a forga de atrito do tribossisteean(2.2.4)
Na literatura, é possivel encontrar alguns trabalhos que adicionaram, Md® B e

h-BN em acos inoxidaveis austeniti¢dsl1,28,89,90]

Os autoresMlahathanabodeeet al. [9] adicionaram Moge/ou h-BN ao ago 316L
por metalurgia do pé. Os teores de cada aditivo foram dentro da faixa de 10 a 20 % em
volume. As amostras foram prensadas a 570 MPa, sinterizadas a 1.200 °C por 60 min em
atmosfera de He, finalmente, ensaiadas num tribdmetro com geometria pino sobre
esfera, om contracorpo de AlSI 52100 sob carga de 3 N e velocidades de 0/h-6%0,2
por 100 m de deslizamento. As amostras contendo mais de 15 %Binehensaiadas a
0,1m-s! apresentaram menor coeficiente de atrito, no entanto maior desgaste, se
comparado acaco sem aditivos. Por sua vez, as amostras contende MoSBN ou

MoS apresentaram maior coeficiente de atrito, no entantmenor desgaste, se
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comparada agemaisamostras A Figura2.26 (a) mostra o coeficiente de atrito para os

diferentes tribossistemas desse trabalho.

O autor Sulimd11] estudou o efeito da adicdo de }iB B nas propriedades
tribolégicas do aco 316L produzido por metalurgia do pé via SPS. Para a sirdetasmca
amostras, elas foram submetidas a dois diferentes tempos (5 e 30 min) e temperaturas
(1.000 e 1.100 °C). Os teores de aditivos nas amostras foram (1) 8 % em massa de TiB
(2) 8 % em massa de TiB1 % em massa de B. Posteriormente, as amostrasfor
ensaiadas em um tribémetro com geometria esfera sobre disco, em que se usou uma
esfera de alumina como contracorpo, carga aplicada de 4 N, velocidade de deslizamento
de 0,1m-s' e distancia percorrida de 200 m. O autor observou que os aditivos diminuem
0 atrito e o desgaste do material, em que o material composto por+TiBe sinterizado
a 1.100 °C por 30 min apresentou o menor valor de coeficiente de atrito (0,25) e de taxa
de desgaste especificAFigura2.26 (b) mostra o coefiiente de atrito para os diferentes

materiais desse trabalho.
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Figura2.26 1 Coeficiente de atrito para sistema compostos por agos inoxidaveis austeniticos
com diferentes lubrificantes solidos. (a) Me®BN, adaptado d¢9]. (b) TiBe B, adaptado de
[11].
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3 MATERIAIS E METODOS

3.1 Obtencao dos materiais por metalurgia do pé

3.1.1Matériasprimas

Neste trabalho, os materiaigstudados foram amostras de aco inoxidavel
austenitico 316L com adicao do lubrificante sélidoVd8reforco mecanicor-Os e do
agente de sinterizacdo B produzidas por M/P via SPS. As matanes utilizadas
forampos de: 316L, Bo@:e WS, em que osditivos tém tamanho de particulas médios
descritos pelos fornecedores. Esses valores, além da pureza e os fornecedores dos pos
estdo presentes ndabela3.1. O tamarho de particula do 316L foi estimado entre 20 e

50 um, de acordo com analise em imagens de microscopia eletrénica de varredura.

Tabela3.1 1 Fornecedores, pureza e tamanho médio das particulas dos pos.

P6s Fornecedores Pureza Tamanho de particula
316L  North American Hoganas
B Sigma Aldrich 99,00% > 250 um
Y203 Sigma Aldrich 99,9% > 15 um
WS Sigma Aldrich 99,00% 2 um

A pureza do material foi verificada com uma andlise nos seus difratogramas
obtidos por difracao de raios X (DRX), utilizando um difratdn¥étnodeloD8 Advance
marca Bruker, nd.aboratério Central de Microscopia Professor Israel Bauth@WIC)
¢ UCS. Pa a realizacdo da técnica, utilizea radiacdo G¥h  O2Y 2a aS3dz
parametros: (1) faixa de analise (2 10 a 10° (2) passo0,05° (3) tempo de
integracao: 4. Conforme observado riagura3.1, todos os pos apresentaram sonten
picos de Bragg caracteristicos de sua composi¢éo, de acordo com as fichas, da base de

dadosda International Centre for Diffraction DaifCDD)Powder Diffraction FilePDF2)
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00-023-0298 (Austenitg, 01-0850409 (Boror), 03-065-3178 (Yttrium Oxid¢ e
03-065-7515 (Sulfide TungstonANEXO A), o que corrobora com os dados oriundos dos
fornecedores. Dessa forma, garania que os pés eram livres de contaminantes, o que

poderia interferir nos resultados dessa pesquisa.
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Figura3.11 Difratograma dos pos utilizados como matépiama para producao das
amostras deste trabalho.

AFigura3.2 apresenta a morfologia das particulas das matépiasas utilizadas
para a obtencdo das amostrasdiie trabalho. Observarge particulas com formato de
blocos com bordas arredondadas para os pos de 316.e\BS com formato angular
para os pos de-@¥s. Além disso, observse que algumas particulas tém tendéncia de se

aglomerarem, em que particulas megs estdo recobertas por particulas menores,

como notado nos pds de WE B.
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Figura3.21 Morfologia das particulas das matérias primas utilizadas na producado das
amostras do trabalho

3.1.2Definicao das amostras

Os teores dos aditivos, assim como a denominag¢do de cada amostra, estdo

apresentados ndabela3.2.

Tabela3.2 1 Denominacao e teores de aditivos das amostras.

L Parcentagem  Porcentagenmem Porcentagemem Porcentagemem
Denominagéo da

amostra em massadd8  massa deY20s3 massa deNVS massa de316L
(%) (%) (%) (%)
316L 0,0 0,0 0,0 Balanco
3161-02B 0,2 0,0 0,0 Balanco
316L-5Y 0,0 50 0,0 Balanco
316L-8W 0,0 0,0 8,0 Balanco
316L-BYW 0,2 5,0 8,0 Balanco

O teor de B foi determinado de acordo com estudos na literafiza91,92]e
devido a limitacdo do processamentd B propicia a formacéo de fase liquida durante
a sinterizacao, a qual é indesejavel no processament&pP&, pois o material pode fluir
do interior dos moldes e comprometer a producdo da amostra e funcionamento do
equipamento. Portanto, o teor de 0,2% em massa de B foi considerado apropriado para,
provavelmente, garantir a (1) produgcdo das amostras por S®&¥ modificagdo da

microestrutura e das propriedades mecanicas e tribolégicas do material.

O teor de ¥Os adicionado ao 316L foi determinado de acordo com a literatura

[13,93,94] Diferentes autores reportam gue teores de 2,6% a 5,2% em massdge Y
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sdo o0s que garantem melhores propriedades mecénicas e tribolégicas, além de maior
densificacdo do 316L. Em estudo contad de 5% em massa 4¢0z; e de um agente
de sinterizagdo no 316L, observee uma melhora na resisténcia ao desgaste no

material[13].

Por sua vez, o teor de Wtmbém foi determinado de acordo com a literatura
[9,95,96] Até a presente datado ha trabahos que tratam da adi¢do de Wiso 316L
produzido por M/P. No entanto, alguns autores estudaram o efeito de aifSoutros
metais e de diferentes lubrificantes solidas 316L, como o0 Me® qual tem a mesma
estrutura cristalina lamelar que o Wles vdam o teor de lubrificantes solidos em
metais entre 5 e 25% em massa e encontraram resultados que foram bastante variados.
Assim, neste trabalho, foi considerado que o teor de 8% em massaq®¥$a garantir
a diminuicdo do coeficiente de atrito do mai@ sem comprometer as suas

propriedades mecénicas.
3.1.3Processamento

3.1.3.1Mistura

A quantidade em massa de cada p6 na mistura foi determinada ao levar em
consideracao: (1) o teor em massa de cada pé na amostBd as@dimensdes das
amostras apoés a sinterizacdo (20 mm de diametro e 5 mm de espessura). Assim, para

determinar a massa de cada pai), utilizaramse asqquaceg6) e(7).

Pm = in i (6)
i—1

d2
mi:pm.ﬂ—.Z.e.)ﬁ (7)

Em que ' m é a densidade absoluta da mistura obtida pela regra linear das
misturas,” i e X, sdo, respectivamente, a densidade tedrica e a fragdo massica de cada po
na mistura e, por fimj e e séo, respectivamente, diametro e espessura da amostra apos

a sinterizacdo. A densidade tedrica de cada p6 foi obtida na base de dados Ma#&Veb
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e sdo as seguintes: 8,gccm3para o 316L, 2,34 g-ctpara o B, 5,03 g-chpara a ¥O3
e 7,40g-cm3para o W3 A densidade para cada mistestaapresentada ngabela3.3.

Tabela3.31 Densidade dos pés e das misturas de po6s a base de 316L

Amostra 316L 3161:02B 316L:5Y 316L:8W 316L:BYW
Densidade (gm?3) 8,00 7,97 7,85 7,95 7,79

A massa de cada p6 para cada amostra foi medida em uma balanca analitica com
precisdo de 0,0001 g, modelo AB204, marca Mefilgledo, localizada no Laboratério
de Fendbmenos de Superficie (LFS) da Escola Politécnica da Universidade de Sao Paulo
(USP). Posteriormente, os pos foram misturados em misturador emmddelo MAY

0,5, marca Astecma, localizado no LESSPt por 4 h e cen rotagéo de 60 rpm.

3.1.3.2Sinterizacao por SPS

As amostras foram produzidas por SPS, a qual teve seu funcionamento explicado
no item 2.3.2deste trabalho. O equipamento utilizado para a sinterizagéo foi um SPS
modelo DR. SINTER SPS 1050, marca (Sumitomo Giogl ®b. Ltd., JapaRigura3.3),

o qual situase noLaloratdrio de Transdutore® Piezelétricoe Sinterizagagor Spark
Plasma, da USP.

Figura3.31 (a) SPS modelo DR. SINTER SPS 1050, presente-d&RM@Q)natriz de carbono
a 1000 °C durante o presso de sinterizagcédo

As misturas de pds foram inseridas em uma matriz de carbono de alta densidade,
da marca Carbomec, e de formato cilindrico oco cormg0de diametro interno. A

sinterizacdo ocorreu em condi¢cbes de vacuo (35 Pa) e sob 0s seguintesepasi
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(Figura3.4): (1) taxas de aquecimento: 90 (Ta1, entre a temperatura ambiente e
650 °C) e 70 °@in? (Ta2, entre 650 e 1.000 °C); (2) temperatura de sinteriz4ggo
1000°C; (3) taxa de resfriamenta)(B0 °@Gnin?, no interior da camara de vacuo; (4)
taxa de pressurizacdodjP4,16MPamin’; (5) pressédo de sinterizacda)(F’0MPa; (6)

despressurizagao imediata.

Temperatura (°C) ---- Pressao (MPIi) 60

1000 P,: 4,16 Mpa-mift
|P; 50 MPa
T, 90°Cmit  Ta2 / /
O 8004T,, 70°C-mitt i~
o
N—r . o 0_
o T, 1.000°C / <
5 T:80°C-mit/ <
= 600" , P
E /,’ 30 zg
S 400+ - a
- al/ -
200+
0+ T 0

0 2 4 6 8 1012 14 16 18 20 22 24 26 28
Tempo (min)

Figura3.41 Taxas de aquecimento, resfriamentpressurizacédo além da temperatura e
presséo de sinterizacdo ajustados no controlador do SPS.

Os parametros de sinterizacdo também foram definidos de acordo com a
literatura[73,98]e devido a limitagbes no processamento. Assim, busegoarametros
gue garantissem uma boa densificacdo do material e que ndo houvesse formacéo de
fase liquida durante o pcessamentoFase liquida pode fluir pela matrilevido a

presséo aplicada comprometer a producao da amostra.

3.2 Caracterizacao dos materiais

3.2.1Limpeza superficial, corte e polimento das amostras

Devido ao processte SPS, as amostras, quando extraidas daimde carbono,
possuiam folhas de grafitenpregnadas em sua superficie. Portanto, para realizar
adequadamente a caracterizagcdo dos materiais, foi necessario realizar uma limpeza

superficial da amostra, a qual consistiu em remover as folhas de grafilexpmento,
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com o uso de uma lixa com grana #80, e por raspagégur@3.5). Apos essa limpeza,

a amostra teve sua densidade medida, conforme sera detalhado ndBit2eh

(a) (b)

Figura3.51 Amostra 316t02B(a) ao ser extraida da matriz de carbono e (b) ap6s limpeza
superficial

Posteriormente, as amostras foram cortadas e embutidas para a realizacdo das
demais caracterizacdes, as quais serdo vistas nos péxiens deste capitulo. Essas
etapas sao fundamentais, pois permite que: (1) o material seja caracterizado na sec¢ao
transversal e ndo nas superficies, onde carbono pode ter difundido e (2) haja maior area

superficial para realizar as caracterizagoes

Assim, as amostras foram cortadas em 6 pedacos com 3 + 1 mm de espessura
(Figura 3.6 (2)), a qual garante espessura minima para realizar ensaios de dureza, de
acordo com a norm&é065071:2008 [99]. Os cortes foram realizados em uma
cortadeira linear de precisdo, modelo Ise6000, marca Buheler, localizada no LFS
USP. Em seguida, os pedagos da amostra foram embutidos em duplas, conffagmna a
3.6 (b). Para o embutimento, foram utilizadas duas resinas: (1) epoxi, mad&&esin
Epoxy marca Akaseh qual visou garantir a retengédo de bordas durante o polimento e
as posteriores caracterizacoes, e (2) baquelite, marca Arotec. O embutimento foi
realizado em uma embutidora automatica, modelo SimpliMet 3000, marca Buheler,
localizada no LRSUSP.
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I

Figura3.6 1 (a) amostra 316IBYW cortada; (b) amostra 318V embutida; (c) amostra
316L:5Y polida.

As amostras embutidas foram divididas em dois grupos: amostras lixadas e
amostras polidas. As amostras lixadasm submetidas ao processo de lixamento, no
qual utilizaramse lixas #600 e # 1200. Por sua vez, as amostras polidas foram
submetidas ao mesmo processo de lixamento, no qual utdssgunclusive, a lixa #2000,

e um processo de polimento, no qual wilirse o pano e suspensao diamantada de 3 e
de 0,25 um. As etapas sequenciais executadas para o lixamento/polimento estédo
apresentadas no fluxograma ¢rgura3.7. As amostras lixadas foram utilizadas para a
identificacdo de fases pdDRX e para a caracterizacao tribolégica em ensaios de
deslizamento alternado unidirecional, enquanto as amostras polidas foram utilizadas na

analise da microestrutura por microscopia e para ensdgdureza

Lixamento Limpeza Polimento
Lixas: #600, #1200 = Banho ultrassom: = Pano e suspensio
e #2000 15 min em etanol diamantada de 3 pm
Limpeza Polimento Limpeza
Banho ultrassom: 4= Pano e suspensdo 4= Banho ultrassom:
15 min em etanol diamantada de 1/4 pm 15 min em etanol

Figura3.71 Fluxograma das etapas de lixamento e polimento das amostras

3.2.2Microestrutura

A microestrutura dos materiais foi determinada ao utilizar amostras polidas
submetidas a um ataque quimico. O reagente quimico utilizado, comumente chamado
de Marble é constituido por 4g de CuS£ 20 mL de HCI e 20 mL dgoHSua aplicacao

foi por imersdo, durante 2 s, em amostras aquecidas. Apés o0 ataque quimico, as
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amostras foram novamente polidas por 5 s em um pano de polimento com suspensao
diamantada de 0,25 urpara remover o efeito do ataque excessivo na superficie graos
e possibilitar a visualizacao apropriada dos contornos e morfologias dos graos e demais

fases.

As imagens da morfologia e 0s espectros quimico da microestrutura dos materiais
foram obtidas por microscopia eletronica de varredura (ME\@spectroscopia de
raiosXpor dispersao denergia(EDS), em que se utilizou um microscopio eletrénico de
varreduma com emissao de campo, modéEVFEG, equipamento modelo MIBAla
marca Tescancom detector de elétrons secundarios (SE) e de elétrons
retroespalhado$BSE), localizado no LCMIOCSPara a deteccdo do boro, utilizee

uma energia do feixe de elétrerde 10 keV, conforme descrito por Serglxd].

3.2.3Fases cristalinas

A identificacdo das fases cristalinas foi realizada por DRX. Amostras lixadas foram
limpas em banho de ultrassom, conforme descrito no i@ 1, e fixadas no interior
de um portaamostra. O equipamento utilizadoifamdifratdmetromodelo D8 Advance
com radiacdo GY h marca Bruker, localizado no LCMMICS. Os parametros de analise
foram: (1) faixa de analise‘(R 30 a 100°; (2) pass0;05°; (3) tempo de integracédo: 4s.
As fases foram identificadas comouso@@ Fi ¢ NB - Qt SNI | A3IK{ O2

utilizadas as bases de dados BDF

3.2.4Densidade

A densidade aparente das amostras foi medida pelo principio de Arquimedes,
qual édeterminada pel&quacad8).
i (®)
PA=—_— P 8
A m,—m, HO
em que’ A€ a densidade da amostnas € a massa seca ey massa Umida da amostra

S 6 é a densidade da dgua destilada a 23 °C (0,9975%100]). Para a medida das
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massas, utilizose uma balancanalitica com precisdo de 0,0001 g, modelo AB204,

marca Mettler Toledo, localizada no LFFSSP.

3.2.5Dureza

A microdureza das amostras foi determinada pelo ensaio de indentacéo Vickers,
em que se utilizou um indentador Vickemspdelo HMV Microhardness Tester, marca
Shimadzu Scientific Instrument$ocalizado no Laboratorio de Ensaios Mecénicos,
LAMECc UCS. Os ensaios seguiram a norma6fsi*1:2008[99] e tiveram como
parametros: carga aplicada: 0,98 N (HYe tempo de carga aplicada: 10 s. Os valores
de dureza apresentados sdo uma meédia aritmética de 36 medicdes, as quais foram

realizadas para cada amostra.

3.2.6Comportamento tribolégico

3.2.6.1Coeficiente de atrito e taxa de desgaste especifica

Os materiais foram submetidos a ensaios de deslizamento alternadoaaitial
a seco para medir, de forma direta, 0os seus coeficientes de atrito. Apds esses ensaios e
ao utilizar técnicas de caraterizacdo complementares, foi possivel medir a taxa de

desgaste especifica e identificar os mecanismos de desgaste dos materiais.

As amostrag ou corpos, como visto no ite@2.1r utilizadas na caracterizacéo
tribolégica foram submetidas a um preparo superficial, tal como descrito &€,
além de um processo de torneamento na facdeiior do material utilizado no
embutimento para garantir a planicidade minima das amostras exigida na norma

ASTMG133[101].

O ensaio de deslizamento alternado unidirecional a seco foi realizado em um
tribbmetro UMT Tribolab, da marca BrukeFiqura 3.8), localizado na UCS. Os
parametros de ensaios ofam: (1) carga normal: 8 N; (2) frequéncia de
deslizamento3 Hz; (3) comprimento de trilha: 13 mm; (4) tempo de ensaio: 7.200 s;

(5)temperatura: 23+ 1°C; e (6umidade relativa: 5% 3 %. Os contracorpos utilizados
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foram esferas de alumina de 6,35 nuhe didmetro, com rugosidade média (Ra) de
0,12 um. Nessa condicéo, para amostra 316L, a presséo de Hertzibil88BMPa. Para
0s demais materiais, a presséo de Hertz nao foi calculada visto a presenca de diferentes

microconstituintes nas suas composigde

A célula de carga é capaz de coletar tanto a forca normal, quanto a forca de atrito
numa taxa de coleta préstabelecida. No caso desses ensaios, a taxa de coleta foi de
65Hz, ou seja, 65 coletas de dados por segundo. Assim, o software do equipaatento,
realizar a razéo entre a forca de atrito e a forca normal, tal como descrito na primeira lei
de atrito, € capaz de fornecer o coeficiente de atrito em funcéo do tempo. Por sua vez,
o coeficiente de atrito médio foi calculado ao utilizar o coeficientattiéo nos ultimos
2.000 s de cada um dos dois ensaios realizados por amostra. Nesse periodo de tempo, o

coeficiente de atrito se tendeu a se manter estavel em funcéo do tempo de ensaio.

Célulaide carga

Figura3.81 Tribdmetro UMT Tribolab, Bruker, utilizado para o ensaio de deslizamento
alternado unidirecional a seco
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Para calcular a taxa de desgaste especifica pelo modelo de AfElqaataq5)],
determinouse o volume de material removido das amostras devido ao ensaio de
deslizamento por perfilbmetria 6tica 3D, em que se usou interferémetro 6tico, modelo

ContourG1K, marca Brukerpotalizado na UCS.

Para estabelecer os valores meédios do coeficiente de atrito e a taxa de desgaste
especifica, foi realizada uma andlise de variancia com um fator pelo procedimento de
comparacao de Fischer, em que se encontrou a média de ambos as reg@rataada
amostra e o desvio padréo global de ambas as respostas para todas as an@estias.
ensaio foi repetido trés vezes por material, com o intuito de ter um tamanho amostral
n alto o suficientevalidar estatisticamente o efeito dos aditivos nas pregades

tribolégicas dos materiais.

3.2.6.2Mecanismos de atrito e de desgaste

Para identificar os mecanismos de atrito e de desgaste foram analisadas a
superficie desgastada de cada amostra e os debris, além do efeito de cada fase do
material durante o deslizaemto. As imagens da superficie desgastada foram obtidas
por MEV e EDS, utilizando uegquipamentomodelo Superscan S50, da marca
Shimadzu Scientific Instruments umamicrossonda dé&DS com detectores SE e BSE,
localizados no LCMIQJCS.
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4 RESULTR2OS E DISCUSSOES

4.1 Microestrutura e fases cristalinas

4.1.1Amostra 316L

A Figurad.l apresenta micrografias da superficie polida da amostra 316L - Nota
se a presenca de poros distribuidos pela matriz, os quais possuem diferentes tamanhos
e circularidades. Aigurad.2 apresenta o difratograma do material sem aditivos. Notam
se somente picos de Bragg da fase austenita, tipicos do aco inoxidavel 316L, o que indica
gue ndo houve formacao de novas fases na temperatura de IDdArante gproducao
por SPS. Na literatura, esse comportamento também foi observado em amostras de
316L produzidas por SPS em temperaturas entre 1000 e 1138,102]

Figura4.11 Microestrutura deamostra 316L.
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Figura4.2 1 Difratograma da amostra 316L, em que se observa os picos da fase austenita.

4.1.2Amostra 316102B

A Figura4.3 apresenta a microestrutura e a composi¢do quimica das fases da
amostra 316t02B obtida por MEYVEG e EDS, respectivamente. Os grdos da matriz
apresentam formato poligondFigurad.3 (b)), tipicos da austenita. Além disso, net&a
poros localizados nos contornos de gréo e no interior dos graos. Obsert@mbém,
gue uma fase cinza escurgigura4.3 (e)) foi formada durante o processamento. Essa
fase possui duas morfologias distintas, em que uma delas é elipta grandes
dimensdes, enquanto a outra € fina e longa, no formato que se assemelham a fibras, e

localizase em torno da maior fase.

A fase cinza escura possui boro em sua composkigarg4.3 (f)), o que indica
gue o aditivo tenhareagido com os elementos da matriz austenitica. Na literatura,
diferentes estudos apontam que uma reacao eutética entre B, Cr, Fe e Mo ocorre em
processos de sinterizagdo convencionais. Neles, os parametros de processamento
envolvem temperaturas de sintegacao superiores a 1240 °C, taxas de aquecimento de
10 °Gmint e tempo na temperatura de sinterizacéo de 30 min. De acordo com Serafini
et al.[23], as reacOes eutéticas para sistema compostos de 316L com adi¢éo de 0,6 % e
0,8% em massa de boro ocorrem entre 1219 1284 °C, onde ha formacgéo de fase
liguida. Os autores observaram a formagéo de fasdgs Bm que M pode ser Fe, Cr e/ou

Mo.
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Figura4.31 Microestrutura da amostra 31602B. Imagens da microestrutura obtigar
MEVFEG com o uso de elétrons [(a), (b) e (d)] secundarios e [(c) e (e)] restroespalhados. [(f) e
(9)] Composicao quimica obtida por EDS. Em (d), a regido 1 é a regiao grande e eliptica e a
regido 2 é a regido com formato semelhante a fibras.

Nestetrabalho, a temperatura de sinterizacéo foi de 1000 °C, a qual é inferior a
temperatura para a ocorréncia de reacdo eutética e formacédo de fase liquida. Além
disso, na analise das fases cristalinas por difracdo de raidsgdra(4.4) foram
observados apenas 0s picos de Braggs tipicos da aust@h& 00-023-0298
ANEXQ).
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Figurad.41 Difratograma da amostra 31602B, em que se observa os picos da fase
austenita.

De qualquer forma, Bormacao de boretos pode ocorrer de acordo com a variagéo
da energia livre de Gibbs nessa temperatura em reacdes no estado solido, conforme
mostrado noQuadro4.1. Além disso, Molinari et gl103]Jobservaram, em estudo que
adicionou 0,4% em massa de boro no 316L produzido por sinterizacdo convencional, a
formacdo do boreto (Gg2dFe179:B ao analisdo apds ser extraido e analisado
isoladamente por DRX. Portanto, neste trabalho, a impossibilidade de observacédo dos
picos de Bragg tipicos de boretos pode ter ocorrido devido aos baixos teores desses
compostos no material em relacédo a fase austeniticaja pgroporciona a presenca de

picosde Bragg intensos o suficienpara ofuscar os picos dos boretos.

Quadro4.1t Energia livre de GibbgXG) para a formacgéo de BB (M=Fr, Cr, Ni e Mo) a 1000

°C.
Reacéo NGaoooec(kImol?) | Referéncias
2 Fer B- Fg -26,71 [104,105]
2 Cr+ B- Crl -28,71 [104,106]
2Ni+B— N E -19,32 [104,107]
2 Mo+ B— Mg E -39,63 [104,108]

A maior variacdo de energia livre de Gibbs € observada para a formacdo do
composto MeB Quadro4.1). No entanto, uma angle termodinamica néo é suficiente
para determinar a natureza das fases observadas nesse mag@sialitores Biachimi

al. [109] estudaram a relagéo entretarmodinamica e a cinética de reagdes no estado
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sélido de 6xidosNo estudo, observaram que, nessas condi¢cdes, a mobilidade dos
atomos ou compostos € limitada, o que dificulta a reacéo entre eles. No entanto, na
interface entre os Oxidos, existe uma granfbnte desses &tomos, o que favorece a

formacdo de fases mais termodinamicamente estaveis. Assim, a cinética tem maior
efeito na formacdo de novas fases do que a concentragdo de cada soluto/solvente

presentes no sistema.

Com isso, € possivel fazer um paralelo ao estudo dos autores Y{1404lque
analisaram a cinética da formacao de boretos em um aco 1018 com o uso da técnica de
SPS em temperatura de 850°C por, no maximo, 240 min. Segundo eles, dois grocesso
acontecem concomitantemente: a formacédo da fase FeB e a transformacéo dessa fase
FeB para a fase . A competicdo entre esses dois processos é regidgpptdacial
guimicodo B na sua fonte. Assim, com o potencial elevado, o processo de formacéao de
FeB prevalece. Com o diminuir desse potencial, o que ocorre apés um tempo critico de
processamento, o processo de transformacéo de FeB paBagrevalece. Por sua vez,

o estudo conduzido pelos autores Ozdemir et [Al11] mostrou que, em uma
investigacdo de boronizacdo de um aco 316, que o fator primordial que cardrol

cinética de formacéao de boretos € o processo de difusao.

4.1.3Amostra 316Y

A Figura4.5 apresenta a microestrutura e a composi¢do quimica das fases da
amostra 316i5Y obtidas por ME¥EG e EDS, respectivamente. Para esse matesial,
graos da matriz também possuem formato poligonal tipico da austdrigar@4.5 (b)).
Observase, também, poros intragranulares circidare intergranular irregulareélém
disso, a fase cinza clara, que possui somente como eleside sua composicdo o Y e
o O Figurad.5(a), (c), (e), (f) e (h)), estd homogeneamente distribuida, o que indica que
0s parametros de mistura dos pos d®ye 316L foram adequados para esse material.

Além disso, a Unica presenca de elementosYeas nessa fase indica que as

particulas ds pds ceramice ndo reagiram com a matriz austenitica. Alguns estudos

reportaram que, em acos inoxidaveis austeniticos com adigcdo@epYoduzidos por
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sinterizagdo covencional em temperaturas proximas a 1600 °C, fases do tipo espinel
(YFeCgDs e (Y«FgCrpOs foram observadaf93,94]
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Figura4.51 Microestrutura da amostra 316LY. Imagens da nifologia obtida por MENFEG
com o uso de elétrons [(a) e (b)] secundarios e [(c) e (d)] restroespalhadg] [(®Mmposicdo
guimica obtida por EDS.
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Neste trabalhogonformea Figurad.6, ndo foi observada a formacao dessas fases
tipo espinélio, como pode ser verificado no difratograma da amostra-3Y6lque
apresenta somente os picos de Bragg caracteristicos da austenita gOgldPDR
00-023-0298 e PDF203-065-3178 respectivamente, ANEXO A¥so pode estar
correlacionado com os seguintes fatores: temperatura de sinterizacédo e estabilidade
quimica da XOs. Na literatura, pos de>®s séo sinterizados em temperaturas proximas
a 1400 °C e 1600 °Crpaprocessos desinterizacdo por plasma pulsad@l?2] e
convencional113,114] respectivamente. Notae que essas temperaturas s&o maiores
que a temperatura de sinterizacdo deste trabalho (1000 °C). Assim, a mabilidad
atdmica que permitiria a transferéncia de massa das particulas ceramicas para outras
particulas em po foi baixa. Para o sistema em que o Y difunde em Fe com estrutura CFC,
o coeficiente de difusdo é déx10'® m%/s para 1000 °Q115], o que evidencia uma
eventual baixa difusdo desse elemento na matriz austenitica praresso a 1000 °C

por 5 min.

Q Q Austenita

14000 1 *v,0,

® 10000 -

20 30 40 50 60 70 80 90 100
26 (°)

Figura4.6 1 Difratograma da amostra 316RY, em que se obser os picos das fases
austenita eY>0s.

Além disso, a0z possui a maior estabilidade termodinamica entre Oxids
metalicos[116]. De acordo conos estudos dosautores Raja Annamalat al., a Y20z
reagiu como Cr da matriz e formou o composto-Gs, 0 qual reagiu com a>®s
remanescente e formou, assim,ammposto YCre[94]. No entanto, a variagdo de
energia livre de Gibbs para a reacéo entre GiG paraformar CpOs € positiva, 0 que

termodinamicamente impossibilita essa reacdo acontecer. Isso também ocorre para
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formagédo do YFef conformeQuadro4.2. A formacgéo da fase YGr@ 1600 °C é
possivel ocorrer em sistemas que e@resteja presente, como pode ser observado no
diagrama de fase do,®:-CrpOz-AbOz[117](ANEXO BAIEéM desse, em sistemas ricos
em oxigénio, dCr pode reagir com &@; para formar a fase YCsQ@L18], conbrme
pode se verificar nQuadro4.2.

Quadro4.2t Energia livre de Gibb8G) para formacao de 6xidos a partir da reagdo com
Y203, 2 1000 °C.

Reacdo NGaooorc(kImol?) | Referéncias
2CH YQ— 2¥ £rf 729,60 [119]
2Fet YQ— 2¥ Fe, 1044,28 [119]
Cr+3,0+% YQg— YCy -1207,01 [118]

Neste trabalho, nenhuma das condi¢cdes que favorecem a reacdo entre 0s
elementos da matriz austenitica e da particula ceramica foi atingida, o que explica a ndo
formacdo de uma fase do tipo espinélio. Assim, uma interface coerente e forte entre
particulas e matriz ndo foi formada. Segundo o autor Gerfhaf], interfaces fortes
sdo mais efetivamente formadas em sistemas compostos por espécies reativas. Por
outro lado, processos de difusdo podem formar interfaces fortes, embormdejaos.

Além disso por meio de difusdo, a formagdo de novas fases € possivgie pode
favorecer a ligacao entre matriz e reforcos por meio de interfaces fortes. Por fim, o autor

aponta que em interfaces fracas materiais solidos podem ser interpaigtammo vazios.

A aplicacdo de uma carga sobre os pés durante o processamentmiapie eles
aumentassem as suas areas de contato, o que poderia ter favorecido a sinterabilidade
dos pos. No resfriamento, a diferenca do coeficiente de expansao tériidaz(com
que a matrizaustenitica, que posstii de 16,2%10°°C![121], contraisse mais que as
particulas ceramicas, que possukme 7,0<10%°C*[122]. Por n&o existir uma interface
forte entre eles, poros se formaram, os quais circundam as particula®eec¥nforme

pode ser observadoa¥Figurad.5 (c) e (d).



4.1.4Amostra 316i8W

AFigurad.7 e aFigura4.8 apresentam imagens da microestrutura e a composi¢cao
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guimica das fases da amostra 38\ obtidas por MEFEG e EDS, respeativente.
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Figurad.7 1 Microestrutura da amostra 3168W. Imagens da nmiéologia obtda por MEM-EG
com o uso de eléons [(a) e (b)] secundarios e [(c) e (d)] restroespalhadogh)lefomposicdo
guimicaobtida por EDS.
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Figura4.8 1 Microestrutura da amostra 3168W em regido com grandes aglomeradies
fases formadas ricas em W e S provenientes da decomposicaodionétizns da nmdologia
obtida por MEMHEG com o uso de éléns [(a) e (b)] secundarios e [(d)] restroespalhados.

[(H)-()] Composicdo quimica obtida por EDS.

Graos poligonais da matriz austenitica e de outras duas fases sdo observados.
Essas fases estdo homogeneamente distribuiBgi(a4.7), salvo em regides em que

grandes aglomerados estdo present&sg(ira4.8 (a)), o que indica um processo de
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mistura inadequado para esses pés. Além disso, obseseaporos intergranulares e

intragranulares.

Asduas fases, além da matriz austenitica, observadas séo ou cinza clara, ou cinza
escura. A fase cinza escura é rica nos elementos SFgGraé.7 (g) e (h) eFigura4.8
(f) e (j)), e a fase cinza clara é compgstedominantemente por W e FEiQurad.7 (e)
e Figura4.8 (h) e (i)) , oriundos das particulas de ASda matriz austenitica,
respectivamente. Em temperaturas superiores a 870 °C, no vacuo,.qoMi8 se
decompor[123], 0 que permitiria que os atomos de ambos os elemento do composto

se ligassem com os atomos de Cr e de Fe do sistema.

A fase cinza escura pode ser composta por sulfetos de Fe e de Cr. Alguns estudos
analisaram as fases cristalinas de ligas metalicas que possuem Fe e S, entre outros
elementos, em sua composicao e foram processados por metalurgia do p6. Eles relatam
a formacéo de fases como CrpBg Cr gFe S, CeFeS, FeMoS, FeS, kexS e GiersS
[124,125] Ao analisar os diagramas de fases binarieS EeGS(ANEXO Bpbservou
se que, nesses s&has, podem ocorrer reacbes eutéticas e, conseqguentemente,
formacdo de fase liquid4d1l26]. No sistema F&, o ponto eutético ocorre na
concentracéo de 31,8 % em massa de S a 988 °C. Por sua vez, no siSemp@rto
eutético ocorre na concentracdo aproximada de 33 % em massa d8%0&C. Entre
ambas as reacdes, a fase liquida rica em Fe e S pode ter sido fgronadacéo eutética
durante o processamento por SPS das amostras deste trabalho. No entanto, elementos
de liga podem alterar a temperatura da reacdo eutética , o que pumsibilitar a
formacdo de fase liquida ricas em S, Fe e Cr em tempagatguais ou inferiores a
1000°C. O diagrama de fases ternario@eS aponta que as fases pirrotite (MS,
M=Fe,Cr) e Mx(l) (M=Fe,Cr), além das fases-"Fe& Fe', estdo em eqilibrio
termodinamico a 950 e 1090 {BNEXO H}27].

Devido a uma mistura ineficiente, regibes com altos teores de S podem ter
atingido condi¢des cinéticas e termodinami¢a89] suficientes para que ocorresse a
reacdo eutética. Neste caso, durante a solidificagdo da fase liquida, a reacdo eutética
formaria sulfetos de Fe e/ou Cr. A presenca de fase liquida, conforme observado em

estudo de Serafiret al.[23], favorece o fechamento de poros, visto que ela se espalha
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por entre os graos da matriz e, ao solidificar, permanece nessa interface como

precipitado.

Por sua vez, a fases cinza clara pode ser composta por intermetaliiseFe
Ni-W. Alguns estudos apontaa formacao dos compostos intermetalicosWee FeWs
[102,128]em sistemas compostos por mistura de pés de 316L e W produzid@Psor
O diagrama de fases #é (ANEXO Bj)revé a formacédo das fases;Az e FeW, além da
fase metaestavel B&/ em temperaturas proximas as da temperatura de sinterizagéo
deste trabalhd126].

Além dos intermetalico de Fe, compostos intermetalicos decbino o NiW,
foram observados erastudo realizado para a obtencdo de materiais por metalurgia do
po [129]. O diagrama de fases-Wi (ANEXO B)revé a formacéo dos intermetalicos
NiW, NiW e NiW, os quais sdo estaveis a tparaturas superiores a 1000 °C. Por fim,
o diagrama de fase ternario #&-W prevé as fases P&/, FeWs, NiuW, NiW e NiW,
além do Fe, em estabilidade na temperatura de 1000(AQIEXO H}130].

AFigua 4.9 apresenta o difratograma da amostra 318, na qual observarse
picos de Bragg caracteristicos para as f48&#EX0O Apnustenita(PDR 00-023-0298),
Fe:Ws (PDF2 00-042-1209), NuW (PDF2 03-065-2673) € Fe1nS(PDF2 0@29-0725. Essas
fases sdo compativeis com a composicdo elementar observada por andlises de EDS e
pelos diagramas de fases acima abordados. Dessa forma, € possivel considerar que ao

menos essas fases foram formadas durante o processamento da amostr8\W16L

20000 b 5 U Austenita

» 18000 A . N Fe,W
Q . £ 6
8 16000 - 010 Fe(lfx)s
g 14000 ¥ Ni,W
g 12000 -
g 10000 -
2 8000 -
c a
= 6000 9

40004 v, a a

0 """"" RS | PEREERE | i e | RS | R | et %

20 30 40 50 60 70 80 90 100
26 (°)

Figua4.91 Difratograma da amostra 3168W, em que se observa os picos da fase austenita,
FeWs, FeixS e NiW



4.1.5 Amostra 316iBYW

DaFigura4.10aFigura4.13, observase a microestrutura e a composi¢ao quimica

das fases da amostra sinterizada 3BotW.
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MEVFEG com o uso de &tins [(a), (b) e (d)] secundarios e [(c))] restroespalhadogH)je)
Composicao quimica obtida por EDS
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Como nas demais amostras, observaengraos tipicos da austenita. Obsesea
também, uma pequena quantidade de porosgosis séo circulares e estdo localizados
tanto no contorno de gréo, quanto no interior dos graos. Por fim, é possivel notar que a
distribuicdo dos aditivos € homégea, salvo para regibes em que houve a presenca de
aglomerados de fases formadas ricas ene W provenientes da decomposicao doWS

igualmente observado para amostra 31®V.

O ponto 1 daigurad4.10é composto pelos elementos Y e O, o0 que indica que essa
regido da microestrutura corresponde a uma particula 8@z.YDiferetemente do
observado nanalise microestrutural da amostBi6L-5Y, a interface entre as particulas
de %Oz e 0s grao de austenita possui baixa porosidade, em que os poros séo circulares.
Assim, é possivel presumir que: (a) a particulax@e Péagiu com algum elemento dos
demais aditivose/ou (b) as particulas de B e Yu&eram efeito predominante na
porosidade do material. De qualquer forma, parabas asituacdes, houve a criacao

de uma interface forte entre a itria e a matriz austenitica.

Além da Y03, fases ricas em S, Fe, Ni e Cr foram também observaidassd.12
e Figura4.13), tal como ocorreu com a amostra 318W, as quais podem ser sulfetos
de Fe e Ce intermetalicos de tungsténio. Non&anto, outras diferentes fases foram
observadas. Uma delas, € rica em W Eigurad.11(f) e (g)), o que indica que os aditivos
B e W& podem ter reagido. O diagrama de faseBAmostra a formacao de diversos
boretos, entre eles o ¥B, "-WB e WBs (ANEXO BJ131]. Segundo os autores
Duschanek e Ro[@31], a energia livre de Gibbs de formacao, a 1027 °C, das fafes W
e "WBséao de aproximadament®5 e-85kJ/mol, respectivamente, o que indica que
ambas as fases podem se formar nas condi¢cdes de processamento desse trabalho.
Outra fase € composta somente por Wdurad.13 (f)), o que indica que nhem todo o W
reagiu para formar intermetalicos ou boretos. E por fim, uma das fases é ricaem Y, O e

S, o que indica a reagao entre os elementos dos adith@seYWS.

AFigurad.14apresenta o difratogramaadamostra 316BYW. Observasgse picos
de Bragg caracteristicos da austenita, tal como nas demais amostrag)gléalcomo
na amostra 3166Y, de F&Vs e de FexS, tal como na amostra 31:8MW/. Além dessas

fases, observarse picos de Bragg para a fasé€»%, a qual se originou devido a reagéo
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de dois aditivos. Por fim, boretos de tungsténio ndo foram observados no difratograma,

0 que indicaou seus baixos teores na amost@ que nao foram formados
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Figura4.11t Microestrutura da amostra 316BYW. Imagens da mfologia obtida por MEV

FEG com o uso de elétrons [(a) e (c)] secundarios e [(b) e (d)] restroespalhaflo$. [(€)
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Figurad.12t Microestrutura da amostra 316BYW em regido conrandesaglomerados de
fases formadas ricas em W e S provenientes da decomposicacdonaggns da mdologia
obtida por MEM-EG com o uso de elétrons [(a)] secundarios e [(b)reqtijespalhados. [(d)

(] Composicao quimica obtida por EDS.

Figura4.13t Microestrutura da amostra 316BYW em no interior da regido com grandes
aglomerados de particulas de W8nagens da nrologia dotida por MEVFEG com o uso de
elérons [(a) e (b)] restroespalhados. f(€)] Composicdo quimica obtida por EDS.















































































































