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Resumo 
 
 
 O fenômeno de atrito ainda não possui um entendimento em termos fundamentais. Tal 

compreensão poderia contribuir no esclarecimento da dissipação de energia por atrito durante a 

interação entre os átomos de duas ou mais superfícies ao longo de um contato. Essa interpretação 

para pequenas escalas pode levar ao desenvolvimento de novos materiais, ou mesmo a avanços 

em materiais já existentes e ainda na engenharia de superfícies, visando uma melhor eficiência 

energética de componentes para diversas finalidades. Com foco nas leis fundamentais do atrito, 

neste trabalho investigou-se quantitativamente o comportamento do atrito nas camadas mais 

externas do aço AISI 1045. Para isso, as superfícies do mesmo foram nitretadas e pós oxidadas à 

plasma, gerando diferentes nanocamadas de óxido, as quais variaram de 0 a 408 nm. Para a 

caracterização morfológica foram empregadas técnicas de microscopia de varredura (MEV) e 

espectroscopia de emissão óptica por descarga luminescente (GD-OES). A determinação das 

estruturas cristalinas presentes nas camadas superficiais das amostras foi obtida por difração de 

raios X (DRX) em ângulo rasante. Como resultado, foi observado que a camada nitretada é 

composta de nitretos γ’-Fe4N e ε-Fe2-3N, enquanto que as camadas superficiais das amostras 

oxidadas são compostas apenas por Magnetita (Fe3O4) com espessuras nanométricas. O 

coeficiente de atrito, ou do ingês, coefficient of friction (CoF), além dos dados de rugosidade e 

módulo elástico reduzido foram obtidos por ensaios de nanoindentação. Foi evidenciado que 

propriedades como dureza e rugosidade das amostras analisadas não mudam fortemente, dentro 

da incerteza experimental. No entanto, quando comparadas as amostras oxidadas com a somente 

nitretada foi observado que o coeficiente de atrito diminui quando a superfície contém a fase 

magnetita. Porém, comparando apenas as amostras oxidadas o CoF não variou com a espessura 

das nanocamadas do óxido. Com isso, pode se inferir que o comportamento do atrito é influenciado 

pela mudança físico-química da superfície (nitrogênio versus oxigênio, nitretos versus magnetita). 

Os resultados experimentais podem ser explicados com base em modelos de dissipação de energia 

por fônons. Os referidos modelos relacionam os modos de frequência vibracionais dos átomos 

presentes na superfície com o coeficiente de atrito e permitem inferir que em ensaios com 

indentações de até 200 nm o mecanismo dissipativo (atrito) é iniciado por vibrações locais e não 

coletivas. 

 

Palavras-chave: nitretação, oxidação, magnetita, nanotribologia, atrito fonônico. 
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Abstract 
  

 The friction phenomenon still does not have an understanding in fundamental terms. Such 

understanding would help clarifying the frictional energy dissipation during the interaction between 

atoms of two or more surfaces along a contact. This interpretation for small scales could lead to the 

development of new materials and also to advances on existing ones, as well as to advances in 

surface engineering in order to improve the energy efficiency of components for various purposes. 

Focusing on the fundamental laws of friction, this work investigated quantitatively the friction 

behavior on the outermost layers of AISI 1045 steel. For this, the material’s surfaces were nitrided 

and post-oxidized by plasma treatment, generating different thicknesses of oxide which varied from 

0 to 408 nm. For morphological characterization were employed scanning electron microscopy 

(SEM) and glow discharge optical emission spectrometry (GD-OES). The determination of crystal 

structures on the outermost layers were obtained by X-ray diffraction (XRD) at grazing angle. From 

this, it was observed that the nitrided layer is composed of nitride phases' such as γ’-Fe4N and ε-Fe2-

3N, while the surface of the oxidized samples reveal only  a phase constituted of pure magnetite 

(Fe3O4) with nanometric thickness. Friction coefficient (CoF), roughness and reduced elastic 

modulus data were obtained by nanoindentation tests. Properties such as hardness, Young's 

modulus, surface roughness and plasticity index of all samples did not change greatly within the 

margin of experimental scatter. Comparing the oxidized samples with the just nitrided exhibits a 

decrease on the friction coefficient when the surface layer contains magnetite. Further, a comparison 

within the oxidized samples show CoF does not vary with the thickness of oxide. Thus, it can be 

inferred that the friction behavior is influenced by physical and chemical change of surface (nitrogen 

vs. oxygen, nitrides versus magnetite). As a consequence, the experimental results can be explained 

based on energy dissipation models by phonons. The referred models relate the vibrational 

frequency modes of the atoms present on the surface with the coefficient of friction, allowing to be 

inferred that in indentation tests with up to 200 nm, the dissipative mechanism (friction) is initiated 

by local and not collective vibrations. 

  

 

Key words: nitriding, post-oxidizing, magnetite, nanotribology, phononic friction.  
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CAPÍTULO I 
 
1. Introdução 
 

A superfície dos materiais serve como o primeiro contato de um componente de engenharia, 

sendo onde geralmente ocorre a maior parte das falhas, as quais podem ter origem por desgaste, 

corrosão ou fadiga (1). Desta forma, a superfície influencia diretamente o desempenho de um 

componente, impactando em sua vida útil (1). Atrito e eficiência energética são assuntos geralmente 

relacionados. Como exemplo de aplicações onde diferentes níveis dos mesmos são desejdos, 

podemos mencionar o sistema de freio de um veículo, onde um nível alto de atrito se faz necessário 

para tornar possível a frenagem. Do mesmo modo, também existem aplicações onde o contrário é 

crucial. No motor desse mesmo veículo, um maior nível de atrito seria inadequado para os 

componentes internos, aumentando assim o consumo de energia e diminuindo a vida útil desses 

componentes (2).  

 Comumente, a minimalização de falhas é alcançada pela modificação do projeto, pelo 

emprego de diferentes materiais ou, então, por meio de técnicas de lubrificação. Entretanto, uma 

outra abordagem para a modificação do comportamento do atrito e desgaste vem ganhando 

espaço, a qual consiste do uso de tratamentos de superfícies e revestimentos, os quais atribuem 

novas características e propriedades tribomecânicas à superfície (1,3,4). 

Deste modo, as superfícies de diversas peças mecânicas podem ser modificadas utilizando 

por exemplo um tratamento duplex, como a nitretação seguida pela oxidação, ambos a plasma. A 

nitretação a plasma causa a formação de uma camada em ligas ferrosas, as quais aumentam a 

dureza em relação ao substrato, melhorando propriedades como a resistência ao desgaste e a 

corrosão (3,5). Por sua vez, durante a oxidação ocorre a formação de uma camada de óxidos fina 

e compacta, a qual pode aumentar a resistência à corrosão e também modificar o coeficiente de 

atrito (5–7). 

Contudo, o fenômeno de atrito ainda não possui um entendimento que abranja todas as 

escalas de medida, o que limita o desenvolvimento de propriedades gerais da superfície. Estudos 

recentes dividem esses fenômenos em dois grupos, os quais são constituídos de [1] leis 

fenomenológicas (8–11), baseadas em observações e considerações de contato mecânico, porém 

sem um entendimento teórico das constantes e [2] leis fundamentais, (12–17) relacionadas a 

propriedades da matéria envolvendo a mecânica do contínuo e a mecânica quântica. O 

desenvolvimento de uma conexão entre ambos os grupos poderia ajudar a esclarecer como ocorre 

a dissipação de energia e a dinâmica de interação de dois corpos em um determinado ambiente. 
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Desta forma, o presente trabalho se propõe a compreender como varia o coeficiente de atrito 

em função da espessura de nanocamadas de óxido, aplicando diversos modelos na interpretação 

dos resultados. Por conseguinte, foi avaliado o efeito da química de superfície no comportamento 

do atrito das camadas mais externas (até 200 nm) do aço AISI 1045 nitretado e pós oxidado a 

plasma. Para essa finalidade, foram empregados ensaios de nanoindentação, deslizamento 

unidirecional, espectroscopia de emissão óptica por descarga luminescente (GD-OES), microscopia 

eletrônica de varredura (MEV) e difração de raios-X (DRX). Para a discussão dos resultados obtidos 

foram utilizados diversos modelos de atrito fonônico. 

 

1.2. Generalidades Sobre o Atrito 
 

1.2.1. Escalas Tribológicas e de Atrito 
 

 O termo tribologia foi enunciado em 1966, em um relatório do Departamento de Educação e 

Ciência do Reino Unido (18,19). A palavra deriva do termo grego “tribos”, o qual significa atrito, de 

modo que a tradução literal é “a ciência do atrito”(20). Ela engloba a ciência interdisciplinar e a 

tecnologia de superfícies que interagem em movimento relativo, podendo ser dividida em diferentes 

escalas, conforme ilustra a Figura 1. 

 
Figura 1 - Escalas da tribologia em função do tempo (1) 

 

A estrutura do sistema tribológico é determinada pelos elementos que o constituem, suas 

propriedades e a interação entre elas. Usualmente, um sistema tribológico é constituído por quatro 

elementos, sendo eles corpo sólido, contracorpo, meio ambiente, podendo ainda haver um 

elemento interfacial. Um exemplo de tribosistema é apresentado na Figura 2. 
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Figura 2 - Representação de um sistema tribológico (21). 

 

 Embora o nome tribologia seja relativamente novo, os elementos constitutivos da tribologia 

- englobando o atrito e desgaste - são tão antigos quanto a história (22). O atrito é a resistência ao 

movimento relativo entre as superfícies sólidas de dois corpos em contato com perda de energia e 

ocorrência de desgaste (8). O mesmo não é uma propriedade do material, e sim uma propriedade 

de um sistema tribológico, o qual consiste de ao menos dois corpos em contato, ao longo de uma 

vizinhança e sua interface (8). A perda progressiva de material de uma superfície, devido a uma 

ação mecânica, é chamada desgaste, podendo ser classificado por fadiga superficial, adesivo, 

abrasivo, triboquímico e reacional (21). Bem como o termo geral tribologia, a compreensão do atrito 

também pode ser dividida em escalas. Assim, o entendimento do atrito em macroescala nos remete 

a Leonardo da Vinci (1500), Guillaume Amontons (1699), Charles-Augustin de Coulomb (1781) 

entre outros, os quais já tentavam entender o fenômeno (8). Ao físico francês Amontons é creditada 

a primeira publicação das leis básicas do atrito para macroescala, quando o mesmo, em 1699 

descreveu suas observações do contato entre superfícies sólidas (9,10), relatando: 

 

1 - A força de atrito que resiste a um deslizamento é proporcional à força que 

pressiona as duas superfícies juntas (força normal); 

2 - O coeficiente de atrito é independente da área aparente de contato, sendo o 

mesmo a razão entre a força de atrito e a carga aplicada; 

 

 Em meados de 1785, outro físico francês, Charles-Augustin de Coulomb, comprovou e 

complementou as leis de Amontons, criando a terceira lei de atrito: 
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3 - A força de atrito é quase sempre independente da velocidade para deslizamentos 

de velocidades iguais. 

 

 Embora simples, esse conjunto de leis fenomenológicas é surpreendentemente obedecido 

para uma série de objetos, como madeira, cerâmica, metais, entre outros. Portanto, para 

macroescala, a força de atrito (𝐹()  da interação entre duas superfícies em contato pode ser 

conduzida pelas leis de Amontons-Coulomb (23), sendo definida pela Equação 1, 

 
 𝐹( = 𝜇𝐹) Equação 1 
   

onde	𝐹)é a força normal e	𝜇	é o coeficiente de atrito (CoF), o qual para esta escala pode variar de 

aproximadamente 0,001 para um contato por rolamento sob influência de uma pequena carga ou 

em superfícies que experimentam super baixo atrito, até 10 para o deslizamento limpo de metal 

contra metal no vácuo. Para a maioria dos materiais, deslizando em presença de ar, o coeficiente 

de atrito se encontra normalmente na faixa de 0,1 a 1 (24). 

Posteriormente, para a microtribologia, o contato seco entre duas superfícies passou a levar 

em consideração a rugosidade microscópica real através da interação de asperezas. Em 1954, 

Bowden e Tabor (B&T) propuseram que o atrito era originado da deformação plástica (sulcamento 

de asperezas) e da adesão (intertravamento) das asperezas individuais em contato (25). Deste 

modo, a força de atrito passou a ser proporcional à área de contato real, definida pelas junções das 

asperezas formadas pela pressão do contato e adesão. Considerando a deformação de uma 

aspereza individual, de acordo com a teoria de contato de Hertz, B&T concluíram que a força de 

atrito na verdade poderia ser definida conforme a Equação 2, 

 
 

𝐹( = 𝜏𝜋
𝑟𝐹)
𝐸′

R
S
 Equação 2 

 

onde 𝜏 é a tensão de cisalhamento da junção das asperezas, 𝜋	é a razão entre perímetro e diâmetro 

de uma circunferência, 𝑟 o raio da curvatura das asperezas, 𝐸′ o módulo de Young reduzido das 

duas asperezas em interação. Enquanto na macrotribologia de Amontons a força de atrito é 

proporcional a 𝐹) , na microtribologia de B&T a mesma é proporcional a 𝐹)
R
S  reduzindo a 

dependência da força de atrito à força normal (11). 
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Ainda, segundo alguns autores (26–28) medições em micro e nanoescala apresentam 

valores de CoF menores do que os de macroescala, o que pode ser atribuído aos possíveis fatores: 

 

• Para micro e nanoescalas, a pressão de contato geralmente não excede a dureza do 

material (27); 

• A pequena área de contato aparente reduz o número de partículas aprisionadas na interface, 

minimizando a contribuição das deformações plásticas na força de atrito (28); 

• A dependência do raio da ponta utilizada no deslizamento, pois com um aumento no mesmo 

observa-se aumentar o coeficiente de atrito (28). 

 

 Segundo a abordagem proposta por Eder et al.(29), a força de atrito pode ser expressa como 

uma superposição das dependências de [1] carga da lei de Amontons-Coulomb, [2] área de contato 

de B&T e [3] um termo de compensação de Dejarguin, independente da carga. A combinação das 

três constribuições resulta em uma equação de três termos, a qual pode descrever o atrito cinético 

para sistêmas nanotribológico sem um limite de lubrificação e também para um estado de transição 

entre regimes de lubrificação por meio dos 3 parâmetros independentes, exibidos pela Equação 3, 

 
 𝐹( 𝐿 = 𝜇𝐿 + 𝜏𝐴4 𝐿 + 	𝐹5 Equação 3 

 

onde 𝐹( 𝐿 é a força de atrito em função da carga aplicada 𝐿, 𝜇𝐿 o termo de Amontons-Coulomb, 

𝜏𝐴4 𝐿  o termo de Bowden-Tabor sendo 𝜏  a resistência ao cisalhamento efetiva, 𝐴4  a área de 

contato real (29). Já o termo 𝐹5	é o termo de compensação de Dejarguin, o qual expressa o perfil 

de forças que atuam entre dois corpos de tamanho finito em termos do perfil de força entre duas 

fronteiras semi-infinitas (29,30). A aproximação de Dejarguin expressa a força 𝐹5 entre dois corpos 

em função da separação das superfícies conforme a Equação 4, 

 
 𝐹5 = 2𝜋(𝑟./)𝑊5 Equação 4 

 

onde 𝑟./ o raio efetivo e 𝑊5 é a energia de interação por unidade de área entre as duas superfícies 

planas (31). Quando os dois corpos são duas esferas de raios 𝑟X e 𝑟R, respectivamente, o raio 

efetivo é dado pela Equação 5. 

 
 𝑟./YX=𝑟XYX+𝑟RYX Equação 5 
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 Enquanto para a macro e microtribologia o contato entre duas superfícies parte de 

considerações fenomenológicas, baseadas no contato mecânico, para a nanotribologia as 

propriedades fundamentais da matéria regem esse contato, considerando interações atômicas e 

moleculares, espectros vibracionais e de excitação, além de mecanismos de dissipação de energia 

(23). 

Segundo David Tabor, a ocorrência de atrito em ausência de desgaste pode ser devido às 

tensões que naturalmente se acumulariam no contato deslizante estarem sendo liberadas ao longo 

da estrutura sob a forma de vibrações atômicas (32). Fônons, como são chamadas essas vibrações, 

podem também ser produzidos a partir da energia mecânica fornecida por essa ação de 

deslizamento na superfície oposta (23). Essa energia pode ser convertida em energia sonora, 

subsequentemente podendo ser convertida em calor. Deste modo, para manter o movimento de 

deslizamento, mais energia cinética deve ser adicionada devido a essa dissipação energética (23).  

Para tentar aprofundar os conhecimentos em nanotribologia, modelos em níveis 

fundamentais surgiram, considerando que o atrito pode ter contribuições de forma fonônica 

(16,33,34), eletrônica (17) e eletrostática (15). 

1.2.2. Coeficiente de Atrito em Óxidos Metálicos 
 

 O comportamento do coeficiente de atrito em relação à carga aplicada também apresenta 

uma tendência característica para materiais metálicos (24,35,36). Filmes de óxido se formam em 

alguns metais e ligas quando expostos ao ar. Devido à presença dos mesmos, em cargas muito 

baixas é geralmente apresentado baixo atrito devido à ínfima atração de material, com deformação 

essencialmente elástica. Em cargas mais elevadas ocorre o rompimento do filme de óxido, 

causando subsequente sulcamento (deformnação plástica), elevando o coeficiente de atrito. Sob 

cargas ainda mais elevadas o atrito tende a diminuir, possivelmente devido a um aumento na 

rugosidade superficial, devido à plasticidade, e consequente geração de detritos (debris) de 

desgaste (19). A Figura 3 expressa o comportamento relatado do coeficiente de atrito em função da 

variação da carga aplicada. 
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Figura 3 - Efeitos da carga no coeficiente de atrito (19). 

 

Em corpos metálicos não lubrificados, o comportamento do atrito pode ser afetado por 

inúmeras variáveis do sistêma tribológico, como a carga, limpeza da superfície, velocidade de 

deslizamento, temperatura, umidade relativa, entre outros (19).  

A abordagem proposta por Erdemir estabelece a interpretação do atrito através de um 

conceito químico de potencial iônico ou razão carga/raio (37). Em seu modelo cristalino químico, o 

autor é capaz de correlacionar o potencial iônico (razão carga/raio do cátion) e o coeficiente de atrito 

de vários óxidos. Em geral, quanto maior for o potencial iônico, maior será o grau seletivo de um 

cátion em um óxido por ânions circundantes, conforme ilustrado na Figura 4 (37). 

 
Figura 4 – Esquema ilustrativo do modelo cristalino químico baseado no potencial iônico (37). 

 

Do mesmo modo, a força de campo de um cátion pode ser usada para determinar o grau de 

seletividade do mesmo. Assim, óxidos com cátions altamente seletivos (como 𝑉R𝑂\, 𝑊𝑂S e 𝑅𝑒R𝑂^) 

são geralmente macios e, consequentemente, cisalham mais facilmente, levando a um coeficiente 

de atrito mais baixo em temperaturas elevadas (37). O autor também correlaciona linearmente o 

potencial iônico e o coeficiente de atrito de vários óxidos, conforme exibe a Figura 5. 
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Figura 5 – Correlação entre o potencial iônico e o coeficiente de atrito de vários óxidos (37). 

 

Outro trabalho, como o de Marcia Freislebem et al. (4), abre caminhos para uma nova 

interpretação de como o atrito se comporta para um determinado sistema em presença de óxidos. 

O grupo leva em consideração o amortecimento vibracional das espécies químicas presentes nas 

camadas superficiais de suas amostras. Em seus resultados, é evidenciada a queda do coeficiente 

de atrito de amostras de aço AISI-1045 nitretadas a plasma quando o mesmo recebe um tratamento 

oxidativo posterior. Esta queda é possivelmente atribuida ao fato dos átomos de nitrogênio serem 

substituídos por átomos de oxigênio nas camadas terminais, devido aos modos de vibração 

elementares distintos dos dois elementos durante o acoplamento no contato de uma ponta de 

diamante sobre suas amostras durante o deslizamento (4). Segundo modelos fonônicos, a ligação 

Fe-O apresenta uma frequência de vibração inferior à frequência da vibração Fe-N e, por 

conseguinte, uma dissipação energética inferior que reflete em uma constante de amortecimento 

mais baixa (CoF mais baixo) do sistema ponta de diamante / Fe-O (4). 

  

1.3. Contato entre Materiais e Deformação 
1.3.1. Mecânica de Contato 
 

 O assunto mecânica de contato pode ter sido iniciado em 1882, com a publicação por 

Heinrich Hertz de seu clássico trabalho “On the contact of elastic solids” (38). Sua teoria, no entanto, 

era restrita a superfícies livre atrito e a sólidos perfeitamente elásticos. Estimuladas pela 
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necessidade de aprimoramentos em áreas como ferroviária, marítima e de fabricação de 

rolamentos, evoluções dessa teoria apareceram ao longo do século XX, com a remoção dessas 

restrições. Conjuntamente, o desenvolvimento de teorias de plasticidade e viscoelasticidade linear 

possibilitaram que tensões e deformações no contato entre corpos inelásticos pudessem ser 

examinados (38). 

 Corpos cuja superfícies são regulares, um em relação ao outro, são sucetíveis de fazer 

contato ao longo de uma área cujo tamanho é comparável às dimensões dos dois corpos. Neste 

caso, a tensão de contato se torna parte da distribuição geral das tensões, não sendo possível 

separá-las (38). Por outro lado, corpos cuja superfícies são irregulares em um primeiro contato, 

mesmo sob ação de uma carga, as dimensões da área de contato são geralmente pequenas em 

comparação com as dimensões dos corpos propriamente ditos. Neste caso, as tensões de contato 

compreendem tensões localizadas em pontos específicos, as quais podem ser consideradas 

independentes das tensões apresentadas na maior parte dos dois corpos. Este fato foi claramente 

notado por Hertz, quem escreveu: “É possível limitar a atenção para a parte de cada corpo, a qual 

é muito próxima do ponto de contato, uma vez que nesse ponto, as tensões são extremamente 

superiores em relação às que ocorrem em outros lugares do mesmo, e, consequentemente, 

dependem apenas da menor extensão das forças aplicadas à outras partes desse corpo” (38). 

As superfícies dos metais, mesmo altamente polidos, apresentam essas irregularidades, as 

quais são caracteristicas de sua topografia. Utilizando de perfilometria ótica ou de contato, 

microscopia de força atômica (AFM), entre outros, é possível determinar a rugosidade superficial 

da amostra, que pode ser definida como a distribuição de picos e vales (39). 

 Uma vez que a rugosidade pode variar de acordo com a região medida na amostra, além de 

depender da resolução do equipamento utilizado, a mesma passa a ser definida por parâmetros 

estatísticos. Nesses parâmetros, geralmente a altura dos picos é levada em conta, podendo citar 

como exemplo a rugosidade média aritimética (𝑅7), a rugosidade quadrada média (𝑅8), e a altura 

de dez pontos (𝑅9 ), dentre outras técnicas (40). A Figura 6 exibe alguns dos parâmetros de 

asperezas normalmente utilizados.  
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Figura 6 - Parâmetros de asperezas normalmente utilizados (19). 

 

 Os picos mais elevados das superfícies rugosas, evidenciados nos perfís de rugosidade, 

são chamados de asperezas. Quando ocorre o contato entre dois corpos sólidos, o resultado da 

deformação dessas asperezas em contato é o que constitui a área real. Na Figura 7a é possível 

observar a geometria de contato por uma vista distante, onde os atomos dourados e vermelhos 

correspondem ao C e H, respectivamente. Na Figura 7b é possível visualizar uma aproximação da 

Figura 7a, onde as hastes em vermelho sólido e dourado representam as ligações covalentes, 

enquanto as hastes em rosa transluscente respresentam as interações repulsivas.  

 
Figura 7 – Contato entre uma ponta de carbono amorfo e uma amostra de diamante (41). 
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 Já a definição de área de contato aparece na Figura 7c, onde os circulos vermelhos 

representam os átomos da amostra dentro da faixa de interação química com os átomos da ponta. 

A área de contato por átomo 𝐴7< é representada pelos hexagonos cinza, enquanto a área de contato 

real 𝐴_.7` é a soma da área dos hexagonos. A área de contato de uma aspereza 𝐴7a>  é delimitada 

pela borda (linha sólida) da zona de contato (41). 

1.3.2. Tipos de Deformação 
 

A deformação de um corpo ou de uma estrutura é qualquer mudança de configuração 

geométrica do mesmo, a qual ocasione uma variação de sua forma ou de suas dimensões após a 

aplicação de uma ação externa, a qual pode ser uma tensão. As deformações por tensão podem 

ser classificadas em deformações plástica e elástica. Na deformação elástica, o corpo retorna ao 

seu estado original após cessar o efeito da tensão. Isso acontece quando o corpo é submetido a 

uma tensão proporcional a sua deformação, não superando a tensão de elasticidade do mesmo, 

conforme a lei de Hooke*. Na deformação plástica, ou permanente, o corpo não retorna ao seu 

estado original, permanecendo deformado após cessar o efeito da tensão. Isso acontece quando o 

corpo é submetido a uma tensão maior do que a necessária para produzir uma deformação elástica, 

onde a partir deste ponto a tensão não é mais proporcional à deformação, deixando de ser válida a 

lei de Hooke. A partir de uma perspectiva atômica, a deformação plástica corresponde à quebra de 

ligações com átomos vizinhos originais, seguida pela formação de novas ligações com novos 

átomos vizinhos (42). 

 Podendo ser definida pelo índice de plasticidade (Ψ), o tipo de deformação que ocorre 

durante o contato deslizante depende da topografia da superfície e das propriedades do material. 

Em princípio, o índice de plasticidade determina a carga crítica onde a deformação muda de elástica 

para plástica. Para cálculo do índice de plasticidade, modelos como o de Greenwood e Williamson 

(43), Bower e Johnson (38,44,45), Whitehouse e Archard (46,47) foram propostos.  

 O modelo estatístico de Greenwood e Williamson (GW) é utilizado para uma combinação de 

contatos plásticos e elásticos entre superfícies rugosas. Os autores definem que o modo de 

deformação das maiores asperezas de uma superfície é quase independente da carga. Assim, 

asperezas agudas deformam plasticamente mesmo sob as cargas mais leves, enquanto asperezas 

mais contundentes deformam elasticamente mesmo sob cargas elevadas. Portanto, o modelo 

considera asperezas com raio de curvatura uniforme e a distribuição das alturas dos picos seguindo 

                                                
* equação usada para cálculo de deformação de um corpo e expressada por 𝜎 = 𝐸𝜀, sendo 𝜎 a tensão, 𝐸 o 
módulo de Young e 𝜀 a deformação específica.  
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uma gausiana sobre o plano médio (39,48). Uma superfície com distribuição gaussiana de alturas 

pode ser caracterizada por dois parâmetros: o desvio padrão das rugosidades (𝑅8) e pelo raio das 

asperezas (𝑟). O índice de plasticidade pode ser determinado pela Equação 6, 

 
 

ψ =
E
𝐻

𝑅8
𝑟

5,\

 
Equação 6 

 
 

 

onde (E) é o módulo de Young (ou módulo de elasticidade), (H) a dureza da superfície deformante, 

(𝑅8) o desvio padrão de distribuição de altura de picos (asperezas) da superfície, e (𝑟) a média do 

raio das asperezas (48). 

De acordo com o modelo de Greenwood e Williamson, quando o ψ < 0,6  o regime é 

dominado por deformações elásticas. Quando o mesmo ψ > 1, uma grande porção do contato 

envolve deformações plásticas, as quais fazem a topografia da superfície sustentar mudanças 

permanentes consideráveis, como por exemplo o achatamento de asperezas (48). Para valores de 

ψ entre 0,6 e 1, o regime de deformação é indeterminado, podendo haver uma mistura tanto de 

deformações plásticas e elásticas. 

 
1.4. Mecanismo de Dissipação de Energia por Atrito 
 
 Modelos relacionados à osciladores harmônicos surgiram por volta de 1929, por Prandtl e 

Tomlinson (49), e alguns anos mais tarde, por volta de 1939, por Frenkel e Kontorova (50). Esses 

modelos surgiram para propor uma explicação de como ocorre a dissipação de energia devido a 

interação entre duas superfícies, levando em conta as vibrações coletivas de suas estruturas.  

No modelo de oscilador independente bidimensional de Prandtl e Tomlinson (P&T), 

representado na Figura 8a, dois sólidos são mantidos a uma distância fixa, com a parte do sólido 

superior sendo movimentada em relação à parte inferior. Todos os átomos do sólido inferior são 

imóveis, com o único propósito de apresentar um potencial periódico ao sólido superior. Apenas os 

átomos da superfície do sólido superior se movimentam, estando estes átomos ligados ao restante 

do sólido superior através de molas, as quais representam as ligações químicas do interior do 

material. No modelo, os átomos são colocados em movimento oscilatório pelo deslizamento sobre 

o potencial periódico da superfície inferior, assim, permitindo que as molas percam energia para o 

resto do sólido superior, ocorrendo assim a dissipação da energia (51). 
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Figura 8 - Esquemática dos modelos (a) Prandtl e Tomlinson; (b) Frenkel-Kontorova (51). 
 

 O modelo de Frenkel-Kontorova (F&K), representado na Figura 8b, propõe uma interação 

unidimensional entre os atomos do substrato, com potencial sinusoidal e uma cadeia de átomos 

superficiais, ligados por molas harmônicas uns aos outros. Uma força potencial periódica também 

é aplicada aos átomos. O modelo de Frenkel-Kontorova, como o de Prandtl e Tomlinson, foi 

discutido e estendido por outros autores, até atingir a forma como é conhecido atualmente, como 

modelo de FKT (Frenkel-Kontorova-Tomlinson). 

 No modelo FKT, os átomos da superfície estão ligados ao restante do sólido superior através 

de molas como no modelo de P&T além de ligados uns aos outros como no modelo de F&K. A 

Figura 9 exibe o esquema do modelo de FKT. 

Figura 9 - Esquemática do modelo de Frenkel-Kontorova-Tomlinson (51). 
 

 Assim, o modelo de FKT prevê a possibilidade de uma interação por atrito livre de desgaste, 

além de permitir averiguar os efeitos da comensurabilidade (posteriormente ilustrado na Figura 10) 

sobre o comportamento do atrito (52). 

 Os modelos acima descritos são de grande importância para facilitar a compreensão da 

dissipação de energia por meio do atrito. Com base nos mesmos, vários grupos tem focado suas 

pesquisas na contribuição fonônica do atrito via deslizamento (34,53,54). Neste caso, o atrito é 

atribuido ao amortecimento entre a interface superfície1-superfície2, ou seja, durante o 

deslizamento, atrito é causado pela perda de momento de uma ponta para os átomos da superfície. 

Ao mesmo tempo, os átomos que foram excitados pela ponta podem transferir parte de sua energia 

de volta à mesma, ajudando-a a escorregar para a próxima posição (53).  
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1.5. Atrito Fonônico 
 
 Em mecânica quântica, o termo fônon é usado para descrever um movimento vibracional 

onde átomos de uma estrutura são colocados em movimento oscilatório de uma maneira uniforme 

em uma única frequência, por meio de uma ação externa (55). O modelo de atrito fonônico proposto 

por Persson considera que ao se aplicar essa força externa a cada átomo que compõe um sistema 

de adsorvatos fisi ou quimissorvidos, é iniciado um movimento acelerado até que a força de atrito 

entre em equilíbrio com a força externa aplicada (34). Como resultado dessa força os adsorvatos 

podem realizar um movimento oscilatório de baixa frequência, onde as espécies adsorvidas podem 

vibrar paralelo ou perpendicular à superfície. Estes chamados modos translacionais frustrados são 

de fundamental importância para vários processos dinâmicos, como a difusão, dessorção, reação 

e o atrito por deslizamento (34). 

 A força de atrito que age sobre um adsorvato pode ser expressa pela Equação 7 somente 

se as frequências típicas associadas ao movimento dos adsorvatos forem muito menores do que a 

frequência de fônons mais elevada do substrato. Na maioria dos casos isso é equivalente à 

afirmação de que a velocidade mais elevada do adsorvato	𝜐 é muito menor do que a velocidade do 

som, sendo então a força de atrito que age sobre os átomos/moléculas nesse sistêma proporcional 

a velocidade (33), conforme a Equação 7, 

 
 𝐹( = −𝑚<=>𝜂𝜐 Equação 7 

 

onde 𝑚<=> é a massa efetiva da ponta, 𝜂 a constante de amortecimento (podendo ser obtida por 

infravermelho) e 𝜐 a velocidade relativa de deslizamento entre a ponta e a amostra, enquanto o 

sinal negativo indica que a força de atrito se opõe à direção do movimento. Ainda, para superfícies 

isolantes, como a maioria dos óxidos de metais, 𝜂 pode ser devido à emissão de fônons, mas em 

superfícies metálicas, tanto contribuições fonônicas quanto eletrônicas podem ocorrer, sendo 𝜂 =

	𝜂.` + 𝜂>l (33). 

 Entretanto, quando forem negligenciadas quaisquer variações da constante de 

amortecimento 𝜂, causada por tensões de contato não uniformes, a contribuição vibracional deve 

levar em conta a densidade superficial do adsorvato 𝜎, e a área de contato 𝐴, conforme apresentado 

na Equação 8 (53). 

 
 𝐹/,m=n7<op = −𝑚<=>𝜂𝜐𝜎𝐴 Equação 8 
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 Antes de abordar as possíveis variações da constante de amortecimento, é interessante 

apresentar o conceito de comensurabilidade e incomensurabilidade (56), ilustrado na Figura 10a. 

Se a estrutura da superfície de dois corpos deslizantes é idêntica, pode ocorrer o bloqueio do 

deslizamento durante o contato entre eles, dando origem a um maior atrito. No contato 

incomensurado, a incompatibilidade de estrutura pode impedir o movimento coletivo stick-slip, 

dando origem a uma menor força de atrito cinético. 

 Se as superfícies forem rotacionadas de modo que os dois reticulados se desorientem por 

um ângulo, ou ainda se as superfícies apresentarem diferentes periodicidades, o número de átomos 

em contato diminui substancialmente. A influência dessa rotação no atrito pode ser vista na 

Figura10b. 

 
Figura 10 - (a) Ilustração de duas superfícies paralelas que deslizam entre si em contato 

comensurado e incomensurado. (b) Força de atrito média entre uma ponta de Si3N4 e uma amostra 
de grafite (56). 

 

 A Figura 10b ilustra como se comporta a força de atrito para o sistema constituído por uma 

ponta de 𝑆𝑖S𝑁t  e uma amostra de grafite contra ângulo da amostra em torno de um eixo 

perpendicular à superfície de rotação (56). Dois picos estreitos de alto atrito são observadas em 0º 

e 60º, evidenciando que em um contato comensurado a periodicidade das estruturas pode levar ao 

travamento do movimento, ocasionando significativo aumento do atrito (56). 

 De volta às possíveis variações da constante de amortecimento, para aplicar a Equação 8, 

a variação da constante 𝜂 deve ser considerada, sendo que a mesma pode variar de acordo com o 

ordenamento (distribuição periódica no sistema bidimensional) ou desordenamento (distribuição 

aleatória no sistema bidimensional), além da comensurabilidade ou incomensurabilidade das fases 

dos cristais envolvidos (51). 

 Ainda, segundo a teoria de Persson (34) a aproximação para um simples adsorvato pode 

ser utilizada, levando em consideração o amortecimento devido às ondas dissipadas na estrutura 

cristalina de um sólido a partir do adsorvato oscilante, conforme apresenta a Figura 11.  
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Figura 11 - Sistema de simples adsorvato, amortecimento de vibração paralela do adsorvato através 

de emissão de ondas elásticas (processo de um fônon) (34). 
 

 A constante de amortecimento para simples adsorvato é representada pela Equação 9, 

 
 

𝜂u = 	
3𝑚𝜔t

8𝜋𝜌𝐶CS
 Equação 9 

 

onde 𝑚 é a massa do adsorvato, 𝜔 a frequência vibracional, 𝜌 a densidade e 𝐶C a velocidade do 

som transversal (34,53). Uma simplificação para simples adsorvato, proposta por Cannara (53) 

pode ser vista na Equação 10. 

 
𝜂u = 	

𝑚𝜔t

2𝜋𝜌𝐶CS
 Equação 10 

 

 Ainda, a contribuição dos modos de frequência vibracionais de Persson foi investigada por 

Marcia Freislebem et al. (4), de onde o grupo de trabalho relata que para materiais cristalinos, a 

comensurabilidade dos planos cristalinos periódicos das superfícies deslizantes pode influenciar a 

força de atrito.  

 Para camadas de adsorvato comensurado ordenado longitudinal, 𝜂 aparece representado 

pela Equação 11. 

 
𝜂u = 	

𝑚𝜔R𝑛7
𝜌𝐶D

 Equação 11 
 

 

onde 𝑚  é a massa do adsorvato, 𝜔  a frequência vibracional, 𝜌  a densidade, 𝑛7  o número de 

adsorvatos por unidade de área e 𝐶D a velocidade do som longitudinal do material (4,34). Neste 

modelo, com a vibração do adsorvato ocorrendo perpendicular em relação à superfície, as ondas 

elásticas emitidas se propagam também perpendicular à superfície no meio espaço elástico, 

conforme ilustra a Figura 12. 
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Figura 12 –adsorvato Ondas elásticas emitidas por uma distribuição de tensões superficiais 

uniforme (no espaço) e oscilante (no tempo), atuando perpendicular à superfície (34). 
 
 Para camadas de adsorvato comensurado ordenado transverso, 𝜂 aparece representado 

pela Equação 12, observando que neste caso, apenas a velocidade de propagação de onda 

elástica,𝐶D  é substituída por 𝐶C , onde o mesmo representa a velocidade do som transversa da 

superfície em movimento. 

 
𝜂∥ = 	

𝑚𝜔R𝑛7
𝜌𝐶C

 Equação 12 

  

Neste outro modelo, com o adsorvato oscilando paralelamente em relação à superfície, as 

ondas elásticas emitidas se propagam na transversal por meio do espaço elástico, conforme ilustra 

a Figura 13. 

 
Figura 13 - Ondas elásticas emitidas por uma distribuição de tensões superficiais uniforme (no 

espaço) e oscilante (no tempo), atuando paralelamente à superfície (34). 
 

Assumindo que os adsorvatos estejam randomicamente distribuídos em uma rede 

bidimensional (2D), pode-se considerar que os mesmos sejam tratados por adsorvato comensurado 

desordenado, onde a constante de amortecimento é dada pela Equação 13, 

 
 

𝜂∥ ≈ 	 1 − 𝜗
3𝑚𝜔t

8𝜋𝜌𝐶CS
+
𝑚𝜔R𝑛7
𝜌𝐶C

 Equação 13 

 

sendo	𝜗 = 𝑛7/𝑛, e 𝑛 o número de sítios ligantes por unidade de superfície. 

 Baseado no modelo de dissipação fonônica de Persson (34,57), o modelo proposto por 

Cannara et al (53) evidencia que a monocamada superficial atua como um meio de transferência 

de energia, absorvendo energia cinética da ponta à taxas que dependem das frequências 
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vibracionais natural dos adsorvatos. Cannara demonstra experimentalmente que o atrito depende 

da frequência de vibração dos átomos envolvidos e em particular da massa, devido ao efeito 

isotópico. Os experimentos foram realizados com base em recobrimentos de substratos com 

hidrogênio (H) e deutério (D). Assim, átomos mais leves vibram a uma frequência mais elevada, 

ocasionando uma maior dissipação de energia. Portanto, o atrito esperado deve ser maior em 

átomos mais leves, comparado aos mais pesados, quando possuirem a mesma ligação química 

(efeito isotópico). 

 Em outras palavras, a cinética ou velocidade de dissipação de energia depende da 

frequência de vibração dos átomos na rede cristalina. A Figura 14 mostra os adsorvatos (H e D) 

vibrando e colidindo, sendo que a energia cinética dissipativa da ponta em movimento a uma 

determinada velocidade depende da frequência vibracional do adsorvato e portanto, da sua massa 

(53).  

 
Figura 14 - Esquema da interface de atrito. Taxas diferentes para o H e para o D (53). 

 
 
 Durante o deslizamento, a ponta perde energia para a amostra a uma taxa que depende da 

frequência e massa do adsorvato, evidenciando que devido ao fato do hidrogênio ser mais leve que 

o deutério (e possuir energias de ligação similares), sua frequência vibracional é maior. 

Deste modo, esse amortecimento gera atrito na interface ponta-amostra, sendo que o 

mesmo, durante o deslizamento é causado pela perda de momento da ponta para os átomos da 

superfície. Ao mesmo tempo, os átomos excitados pela ponta podem transferir parte de sua energia 

de volta para a mesma, ajudando-a a escorregar para a próxima posição. Quando o potencial da 

superfície é simétrico, esses átomos com superfícies excitadas jogam a ponta para frente e para 

trás, igualmente promovendo ou gerando uma oposição ao movimento da ponta (51). 

 De acordo com o trabalho de Marcia et al.(4), o qual foi baseado nos trabalhos de Persson 

e Cannara, é possivel calcular a razão entre a força de amortecimento das espécies terminais, em 

seu caso nitretos e magnetita, por intermédio da Equação 14, 
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𝐹/,m=n
}.~)� =

−𝑚<=>𝜂𝜐𝐴 }.~)�

−𝑚<=>𝜂𝜐𝐴 }.���

 Equação 14 

 

ainda sabendo que 𝑚<=>, 𝜐 e 𝐴 são constantes, chega-se à Equação 15, 

 
 𝐹/,m=n

}.~)� =
𝜂}.~)�
𝜂}.���

 Equação 15 

 

a qual permite calcular a razão entre a força de amortecimento para simples adsorvato, adsorvatos 

comensurado ordenado longitudinal e transverso e comensurado desordenado, inserindo as 

Equações 9-13, na Equação 15. 

 No trabalho de Marcia et al., os autores assumiram que as velocidades do som transversal 

e longitudinal para nitretos são respectivamente 3232 e 6081 m/s (58) e para a magnetita 3555 e 

7110 m/s (59), e é levado em conta que 𝐶C ≅ 𝐶D/2 para 𝐶C (34). Os dados de DRX indicaram que 

os nitretos das amostras são constituídos de 50% γ-Fe4N e 50% ε-Fe2-3N. Deste modo, as 

superfícies apresentam o mesmo na. As densidades dos nitretos e da magnetita são 

respectivamente 6,35 (59) e 5,15 g/cm3 (60), assim como as massas de adsorvatos são 14 e 16 

g/mol para o nitrogênio e oxigênio, respectivamente. Os modos de frequência vibracionais de 

infravermelho mais intensos 779 cm-1 para nitretos (61) e 668 cm-1 para a magnetita (62) são 

considerados responsáveis pela interação de ligação entre as superfícies deslizantes.  

 Muito embora não haja informações experimentais para determinar a força de atrito 

absoluta, segundo a autora a razão FN-Fe / FO-Fe pode indicar a relativa influência da espécie terminal 

no processo (4). Os resultados exibidos na Figura 15a, apresentam os valores da razão para cada 

carga utilizada, em dois sensores diferentes. Foram consideradas as razões obtidas para cargas de 

10, 15 e 20 mN, sendo determinada a média aritmética entre esses valores experimentais para a 

obtenção de FN-Fe / FO-Fe. As Figuras 15b-c representam o deslizamento de uma ponta de diamante 

cônica nas camadas externas de nitreto e oxido de ferro, respectivamente.  
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Figura 15 - (a) Razão 𝑭𝑵Y𝑭𝒆/𝑭𝑶Y𝑭𝒆  em função da carga aplicada para medições realizadas com 2 
sensores comparado aos modelos teóricos. (b) e (c) Esquema do deslizamento de uma ponta de 
diamante cônica nas camadas externas de nitreto e óxido de ferro, respectivamente. 
  

 Com base nos resultados exibidos pela Figura 15a os autores apresentaram a razão FN-Fe / 

FO-Fe, já que o CoF é diretamente proporcional à força de atrito e a carga empregada foi constante. 

O valor teórico obtido foi comparado aos dados experimentais, com os resultados exibidos naTabela 

1, discriminados por modelo.  

 
Tabela 1 - Comparação dos resultados teóricos e experimentais. 

Modelos F N-Fe / F O-Fe 
Diferença do valor 

experimental 

Modelo I: simples adsorvato (vibração 

transversa) 
1,75 37% 

Modelo II: adsorvato de camada ordenada 

comensurada (vibração longitudinal) 
1,13 14% 

Valor experimental (média de dois sensores) 1,29  

Fonte: (4) 
 

 Ainda de acordo com a autora, as cargas de 10, 15 e 20 mN foram utilizadas pois as 

medições de CoF se tornam similares devido ao aumento da área real de contato entre a ponta e a 

superfície da amostra (4). Ainda, cargas inferiores a 10 mN apresentam maior dispersão 

experimental pois há uma aproximação do limite de sensibilidade dos sensores utilizados. 

 Ainda assim, aplicando cargas iguais ou inferiores a 20 mN a profundidade é da ordem de 

200 nm, correspondendo às camadas mais externas do material, trabalhando em uma profundidade 

em nanoescala. 
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CAPÍTULO II 
 
2. Métodos e Técnicas 
 
2.1. Métodos de Processamento 
2.1.1. Preparação das Amostras 
 

 As amostras utilizadas para a realização deste estudo foram preparadas apartir de uma 

barra de aço carbono AISI 1045, sem tratamento prévio. Os dados de composição química do 

material foram indicados pelo fornecedor, além de confirmados por espectrometria de emissão 

óptica para materiais metálicos no LAMET da UCS. Os dados composicionais aparecem expressos 

na Tabela 2.   

 
Tabela 2 - Composição química do aço carbono AISI 1045 

Elemento C Mn P S Si Cr Cu Ni Mo V 

% (wt) 0,48 0,67 0,00 0,00 0,26 0,01 0,06 0,02 0,00 0,00 

 

 As amostras foram cortadas em formato de discos, com aproximadamente 12,8 mm de 

diâmetro e 6 mm de espessura. O corte foi realizado em uma cortadeira de marca Buehler e modelo 

IsoMet 4000, seguindo o procedimento indicado pelo fabricante. Após o corte, foram lixadas e 

polidas em diversas granulometrias, segundo métodos metalográficos convencionais.  

 Para garantir que os tratamentos de nitretação e oxidação à plasma não fossem 

prejudicados por resíduos existentes na superfície, as amostras foram previamente limpas antes de 

serem colocadas na nitretadora. O procedimento de limpeza foi realizado por imersão em acetona 

PA, em ultrassom por 30 minutos. Em seguida, foram secadas e colocadas no porta amostras da 

nitretadora. 

2.1.2. Nitretação e pós-oxidação a Plasma 
 

 A nitretadora usada para este trabalho encontra-se no LESTT II da UCS. O equipamento é 

composto de uma câmara de aço inox 304 com janelas de vidro em suas laterais (Figura 16a), à 

qual estão conectados uma fonte elétrica de alimentação, bomba de vácuo, controlador de fluxo de 

gases, uma resistência além de sensores de pressão e temperatura. Os itens conectados à câmara 

estão detalhados abaixo:  

 A fonte utilizada, de modelo CVD 041000-P (Figura 16b), pode ser usada em modo de 

corrente alternada ou contínua, tendo para o presente trabalho sido utilizado o modo alternado. 
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Possui parâmetros ajustáveis de tensão de saída entre 0 e 1000 V, corrente de intensidade contínua 

de 0 a 4 A, frequência de operação entre 1 e 22 kHz e duração de pulso entre 5 e 90%. 

 O controlador de fluxo (Figura 16c) regula a entrada dos gases na câmara durante a 

nitretação. A ele estão conectados os cilindros de Hidrogênio, Nitrogênio e Oxigênio. O mesmo 

equipamento é de marca MKS e modelo Type 247.  

 O sensor de pressão é do tipo Pirani. A pressão é controlada por uma bomba de vácuo da 

marca Edwards e modelo E2M18 (Figura 16d). O aquecimento é realizado por meio de uma 

resistência de marca RESISTEC® com potência de 350 W. 

Figura 16 - (a) Câmara Nitretadora; (b) Fonte CVD 041000P; (c) Controlador de Fluxo de gases; (d) 
Bomba de Vácuo. 

 
Os parâmetros utilizados durante o procedimento estão listados na Tabela 3: 

Tabela 3 - Parâmetros da Etapa de Nitretação 
Fluxos de gases N2 144 sccm* e H2 16 sccm (90 e 10%) 

Corrente aplicada 200 mA 

Frequência 10 kHz 

Duração do Pulso 40 µs 

Pressão 1 mbar 

Temperatura 550 ºC 

Tempo de Nitretação 5 horas 

 * Unidade correspondente a cm3/min. 
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 Após as 5 horas de nitretação, foram cortados a corrente da fonte e o fluxo de gases. A 

resistência de aquecimento foi reduzida para diminuir a temperatura, possibilitando a realização da 

próxima etapa de tratamento, a oxidação. 

O equipamento utilizado na etapa de oxidação das amostras previamente nitretadas é o 

mesmo exibido na Figura 16 (a-d). Para realização do procedimento de oxidação, após o término 

da nitretação a temperatura foi reduzida e a nova mistura gasosa configurada no controlador de 

fluxo. Os parâmetros utilizados durante o procedimento estão expressos na Tabela 4. 

 
Tabela 4 - Parâmetros da Etapa de Oxidação 

Fluxos de gases N2 133 sccm*, H2 38 sccm e O2 19 sccm 

Corrente aplicada 500 mA 

Frequência 10 kHz 

Duração do Pulso 40 µs 

Pressão 2.5 mbar 

Temperatura 480 ºC 

Tempo de Oxidação 0; 0,5; 1,0; 2,0 e 4,0 minutos 

 * Unidade correspondente a cm3/min. 

 

 Após o termino da oxidação, o resfriamento foi realizado em atmosfera inerte, mantendo a 

evacuação da câmara até a temperatura atingir um valor inferior a 100ºC.  

 As amostras preparadas foram identificadas segundo seu tempo de oxidação. A Tabela 5 

discrimina os tempos de preparação para cada amostra. 

 
Tabela 5 - Amostras Nitretadas e Oxidadas 

Amostra Tempo de Nitretação 
(adsorvato) 

Tempo de Oxidação (min) 

Am-0 5 0 

Am-0,5 5 0,5 

Am-1 5 1 

Am-2 5 2 

Am-4 5 4 
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2.2. Técnicas de Caracterização 
 

Para análise das propriedades das amostras foram utilizados nanoindentador (dureza e 

deslizamento unidirecional), DRX, MEV e GD-OES. Essas técnicas em seguida serão detalhadas.  

2.2.1. Nanoindentação 
 

 A nanoindentação é uma técnica pela qual pode-se obter dados como o módulo de 

elasticidade (E) e a dureza (H) de um dado material. Em testes de dureza especificamente, é medida 

a deformação plástica causada na amostra em função à uma determinada carga de indentação. 

Deste modo, conhecendo a geometria do indentador a ser utilizado é possível saber a medida da 

área de contato ponta-amostra para uma carga específica. Uma ponta de diamante é pressionada 

contra a amostra, sendo que desse contato resultarão tanto deformações plásticas como elásticas.  

 Paralelamente à indentação, dados como profundidade e carga são coletados pelos 

sensores do equipamento (51). Desses dados, são geradas curvas de carregamento e 

descarregamento como as da Figura 17, a qual relaciona a carga (P) em relação ao deslocamento 

(h), para um dado material, plotando os dados de pré e pós-indentação. 

 

Figura 17 - Curvas de conformidade para um experimento de nanoindentação (51). 
 
 A Figura 17, exibe a curva de um experimento de nanoindentação com carga máxima 𝑃p7� 

e profundidade de indentação abaixo da superfície livre ℎp7�. A profundidade do círculo de contato 

ℎ4 e a taxa de variação da carga em relação a profundidade (𝑑𝑃/𝑑ℎ) permitem chegar ao cálculo 

do módulo elástico e dureza para a amostra. Ainda, ℎ_ é a profundidade da impressão residual e ℎ. 

o deslocamento associado à recuperação elástica durante a descarga. 
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 Existem diferentes tipos de indentadores para mensurar a dureza por nanoindentação, 

podendo ser esféricos, piramidais tipo Vickers, Berkovich, Knoop, e indentador de canto cúbico, 

conforme a Figura 18. O indentador de Berkovich é amplamente utilizado para este tipo de ensaio 

por apresentar uma ponta com ângulo de face de 65.27º, o que garante um controle preciso do 

processo de indentação (63). 

 

Figura 18 – Tipos de indentadores (a) esférico, (b) conico, (c) Vickers, e (d) Berkovich (sem escala) 
(51). 

 
A representação de indentação de uma superfície elasto-plástica pode ser visualizada na 

Figura 19, sendo ℎ  o deslocamento total, 𝑎  o raio do contato circular, ℎa  a profundidade da 

depressão em torno do perímetro de contato (ℎa = ℎ − ℎ4). 

 

Figura 19 – Representação esquemática da indentação de uma superfície (64). 
 

A dureza é a pressão média que um material pode suportar sob carga, podendo ser expressa 

como a razão da carga de indentação (𝑃p7� ) pela area projetada de contato (𝐴), exibidos na 

Equação 16. 

 
𝐻 =

𝑃p7�
𝐴

 Equação 16 

 

 A área de contato para uma ponta Berkovich perfeita pode ser obtida pela Equação 17. 
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 𝐴 = 24,5ℎ4R Equação 17 

 
  

Devido a imperfeição da ponta de diamante, é necessário aplicar uma função de correção 

apropriada para a Equação 17, levando em conta o indentador que está sendo utilizado.  

 Do mesmo ensaio de nanoindentação é possivel ainda obter o modulo de Young reduzido 

(E’), o qual combina os modulos do indentador e amostra por meio da Equação 18, 

 
 1

𝐸′
=
(1 − 𝑣=R)

𝐸=
+
(1 − 𝑣(pR )
𝐸(p

 Equação 18 
 

 

sendo 𝐸′ o modulo de Young reduzido, 𝐸= e 𝑣= o módulo de Young e coeficiente de Poisson para a 

amostra, enquanto 𝐸(p e 𝑣(p, são os mesmos para o indentador. Estima-se que para o indentador 

de diamante 𝐸= = 1000	𝐺𝑃𝑎  e 	𝑣= = 0,07  (24,64). Para as amostras, 	𝑣�’Y���� = 0,29 , enquanto 

	𝑣�Y������ = 0,45 (65). 

 

2.2.2. Deslizamento Unidirecional 
 

 Através do coeficiente de atrito (CoF), o atrito é monitorado, sendo para isso utilizada a 

técnica de deslizamento unidirecional. No experimento, uma ponta de diamante interage com a 

amostra, sendo uma carga aplicada por intermédio de uma bobina e um imã, localizados no topo 

de um pêndulo, o qual é suportado por uma mola de flexão sem atrito. 

 A amostra é posicionada perpendicularmente aos eixos de movimento do indentador. O 

suporte da mola é extremamente rígido na direção do deslizamento, minimizando erros oriundos da 

inclinação devida ao aumento da carga (63). O deslocamento resultante é monitorado com um 

transdutor capacitivo sensível e exibido graficamente e em tempo real em função da carga (63). A 

Figura 20 exibe a representação esquemática do equipamento utilizado.  
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Figura 20 – Representação esquemática do equipamento utilizado para o teste de deslizamento 

unidirectional (63). 
 
 Durante o ensaio de deslizamento unidirectional, a ponta desliza pela superfície da amostra 

logo após uma indentação com uma carga inicial, seguida pela aplicação gradual de carga, segundo 

uma taxa de carregamento pré-definida, até atingir a carga especificada, a qual é mantida constante 

até que o comprimento de trilha determinado seja cumprido. O esquema do experimento é exibido 

na Figura 21. 

 

 
Figura 21 - Esquema do ensaio de deslizamento unidirecional na superfície do material (1). 
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2.2.3. Microscopia Eletrônica de Varredura (MEV) 
 
 

 A microscopia eletrônica de varredura (MEV) apresenta uma alta resolução de imagem, 

tornando possível a visualização topográfica das amostras preparadas em escalas micro e 

nanométricas, sendo possível obter imagens topográficas magnificadas em até 300.000 vezes, 

sendo a faixa comummente utilizada de 10 a 30.000 vezes (66).  

Um feixe de alta energia que pode ser estático ou não, irradia a área a ser examinada para 

formar a imagem. Os tipos de sinais emitidos da interação entre o feixe de elétrons e a amostra 

incluem os elétrons secundários (ES), elétrons retroespalhados (ERE), raios X característicos 

(EDS), além de outros fônons com energias variadas, o que permite além da análise topográfica 

obter dados superficiais, cristalográficos, e composicionais (66). A emissão de elétrons secundários, 

confinados em um pequeno volume, próximo a região atingida pelo feixe de elétrons, permite a 

obtenção de imagens com resolução próxima ao tamanho do feixe. A aparência tridimensional das 

imagens é devido à profundidade de campo do MEV, e ao efeito de alívio do contraste, tanto para 

elétrons secundários quanto para os retroespalhados (66). A Figura 22 apresenta uma imagem do 

aço AISI 1045 nitretado, obtida por elétrons secundários no MEV. 

 
Figura 22 – Imagem de MEV gerada por elétrons secundários (SE) para amostra de aço AISI 1045 

nitretado por 5 horas. 
 
 

2.2.4. Difração de raios X (DRX) 
 

 Do uso da técnica conhecida como difração de raios X (DRX) é possível obter da amostra 

dados como tipo de estrutura cristalina, fases presentes, tamanho médio de grãos, entre outros 

(67,68).  
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Os raios X são uma forma de radiação eletromagnética, que possuem altas energias e 

comprimentos de onda curtos, da ordem de 1 Å. Quando um feixe de raios X é incidido sobre uma 

amostra, sendo disperso pelos átomos, ele gera uma interferência que pode ser destrutiva ou 

construtiva. Quando a interação é construtiva, ocorre a difração, porém para que a interação 

construtiva ocorra, a chamada lei de Bragg, apresentada na Equação 19, deve ser satisfeita (42,68).  

 
 𝑛𝜆 = 2𝑑IJK𝑠𝑒𝑛𝜃 Equação 19 

 
 

Neste caso, 𝑛  representa a ordem de reflexão, 𝜆 o comprimento de onda, 𝑑IJK  o 

espaçamento entre os planos cristalinos e 𝜃 o ângulo de incidência. O fenômeno de difração entre 

os planos dos átomos Q e P é apresentado na Figura 23.  

Figura 23 – Esquema ilustrativo da difração de raios X (42). 
  

 A identificação de fases e a análise qualitativa são feitas através da comparação das 

posições e intensidades das reflexões de Bragg observadas com aquelas provenientes em bancos 

de dados, como o Power Diffraction File (PDF) (67).  

 Para a análise das camadas mais superficiais, com menor ou nenhuma interferência do 

substrato, é empregada a técnica de difração de raios X em ângulo rasante (GAXRD). Essa medição 

é possível devido à baixa penetração do feixe de raios X no material devido à geometria do arranjo 

experimental (69). 

2.2.5. Espectroscopia de emissão óptica de descarga luminescente (GD-OES) 
 

 A espectroscopia de emissão óptica de descarga luminescente permite a identificação da 

composição elementar de um material em função da profundidade, que pode variar das primeiras 

camadas atômicas até 150 μm.  

 Nessa técnica, a amostra a ser analisada funciona como o cátodo de uma descarga elétrica. 

Através da erosão catódica, a matéria provinda da amostra é transferida para a parte luminosa da 
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descarga, onde ela será excitada e ionizada. A detecção da emissão de fótons característicos, pela 

espectroscopia de emissão ótica (OES) permite a determinação da composição elementar da 

amostra.  
 A Figura 24 ilustra, de forma esquemática, a fonte e os fenômenos que ocorrem durante a 

análise de um material (70).  

 
 Figura 24 – Esquema ilustrativo da fonte do GD-OES e fenômenos que ocorrem durante o 

ensaio (70). 
 

 Na Figura 24, observa-se que primeiramente ocorre a pulverização do cátodo por 

bombardeamento iônico, representado pela região 1, onde matéria é removida da amostra, 

formando uma cratera na mesma. Em seguida, no plasma, ocorre a excitação da matéria removida, 

apresentada na região 2, e por fim, ocorre a emissão de luz, ou seja, os fótons característicos do 

elemento é que são enviados ao espectrômetro ótico, na região 3 (70). 

 

2.3. Caracterização da Camada Modificada 
2.3.1. Nanoindentação 
 

 O equipamento utilizado é da marca MicroMaterials (Wrexham-UK) e modelo NanoTest-600, 

estando o mesmo instalado no Laboratório de Caracterização de Superfícies em Nanoescala 

(LACASUNE) da UCS. Os ensaios executados em todas as amostras foram realizados com 

profundidade controlada, tendo carga inicial de 0,03 mN, além de tempo de permanência em 

profundidade máxima (dwell time) de 5 segundos. Todos os parâmetros utilizados permaneceram 

constantes, com excessão da profundidade, taxa de carregamento e número de repetições, os quais 
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são expressos na Tabela 6. Dos ensaios realizados foram medidas propriedades tais como módulo 

de elasticidade e dureza. 
Tabela 6 - Parâmetros dos Ensaios de Nanoindentação 

Profundidade (nm) 50 100 250 450 650 1000 

Taxa de Carregamento (mN/s) 0,06 0,15 0,25 0,45 0,60 0,80 

Número de Repetições 20 20 20 15 15 10 

 

2.3.2. Deslizamento Unidirecional 
 
 Por deslizamento unidirecional foram medidos coeficiente de atrito e propriedades como a 

rugosidade superficial. Foi utilizado o mesmo equipamento do ensaio de nanoindentação, com a 

diferença de que no lugar do indentador de Berkovich foi instalada uma célula de carga, com uma 

constante de 42 𝑚𝑁 𝑉, utilizada para medir a força lateral durante o deslizamento do indentador 

cônico de 90ºcom 25 𝜇𝑚 de raio, o qual foi acoplado à celula de carga. 

 Para este ensaio, o indentador desliza pela superfície das amostras em velocidade de 

deslizamento constante de 1 𝜇𝑚 𝑠. As trilhas percorridas pelo indentador tem comprimento de 680 

𝜇𝑚. Para todas as amostras, uma série de cargas são aplicadas, onde cada carga é aplicada após 

10 𝜇𝑚 , segundo uma taxa de carregamento, até atingir a carga normal especificada, a qual 

permanece constante até o final da trilha. Para chegar ao coeficiente de atrito, foi realizada uma 

média dos valores de coeficiente de atrito fornecidos pelo ensaio de deslizamento para cada análise. 

Para isso, apenas os dados de carga constante foram coletados. O perfil do processo aplicado no 

experimento, o qual relaciona a carga normal aplicada com a distância percorrida pela ponta é 

exibido na Figura 25.  

 

 Figura 25 - Representação gráfica do ensaio de deslizamento unidirecional. 
 

 Nota-se ainda na Figura 25 uma região de carga constante (primeiros 10 µm de análise) 

antes da aplicação da carga, seguida por uma zona de carregamento, onde a carga é aumentada 
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gradualmente até atingir o valor estabelecido, passando a ser novamente uma zona de carga 

constante, onde ocorre a coleta do coeficiente de atrito.  

Para cada uma das cargas, são realizadas cinco repetições (trilhas). Para cada amostra 

foram empregadas 6 cargas diferentes. Os parâmetros utilizados estão exibidos na Tabela 7. 

 
Tabela 7- Parâmetros de Deslizamento Unidirecional 

Carga 
(𝑚𝑁) 

Taxa de Carregamento 
(𝑚𝑁 𝑠) 

1 0,01 

2 0,02 

5 0,05 

10 0,07 

15 0,15 

20 0,20 
 

2.3.3. Microscopia Eletrônica de Varredura (MEV) 
 
 A microscopia eletrônica de varredura (MEV) apresenta uma alta resolução de imagem, 

tornando possível a visualização topográfica das amostras preparadas. Para as análises foi utilizado 

o MEV de marca Shimadzu e modelo SSX-550, o qual está instalado no Laboratório de 

Caracterização de Materiais (LCMAT) da UCS.  

 Foram obtidas imagens da área de seção transversal de todas as amostras, as quais 

forneceram dados como os da espessura das camadas de nitretos e óxidos formados nas etapas 

do tratamento superficial. A espessura da camada oxidada de cada amostra foi calculada pela 

média aritmética das espessuras medidas ao longo de toda superfície de cada amostra, conforme 

exibido na Figura 26. 

 
Figura 26 – Imagem de MEV com medições ao longo da camada oxidada para a amostra oxidada 4 

minutos. 
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2.3.4. Difração de raios X (DRX) 
 

 Para as análises de difração de rarios X, foi utilizado o equipamento de marca e modelo 

Shimadzu XRD-6000, com radiação de cobre, do LCMAT da UCS. A análise foi de geometria 

rasante, com ângulo de incidência de Θ = 2º, sendo a varredura de 20º a 80º, com passo de 0,05º 

e tempo de passo de 5 s.  

 A partir dos dados fornecidos pela análise foi possível verificar a estrutura cristalina presente 

nas amostras. Essa informação foi utilizada para cálculo de módulo de elasticidade e estimativa de 

número de átomos presentes na área de contato durante os ensaios de deslizamento unidirecional. 

2.3.5. Espectroscopia de emissão óptica de descarga luminescente (GD-OES) 
 

Utilizando a técnica de espectroscopia de emissão óptica por descarga luminescente é 

possivel obter o perfil qualitativo da composição química das amostras analisadas. A Figura 27 

ilustra o perfil qualitativo obtido para as amostras tratadas, relacionando a intensidade de oxigênio 

em função da espessura da camada. O equipamento utilizado, de modelo GD Profiler 2 e marca 

Horiba, está localizado no Laboratório de Caracterização de Superfícies em Nanoescala 

(LACASUNE) da UCS. 

 
Figura 27 – Perfis qualitativos de oxigênio em função da profundidade obtidos por GD-OES. 

  

Para as análises, os parâmetros utilizados foram: pressão de 630 Pa, potência de 30 W, 

ânodo de 4 mm de diâmetro e tempo de aquisição de 120 s. 
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CAPÍTULO III 
 
3. Resultados e Discussão 
 
 Os resultados obtidos pelas análises das amostras preparadas para este trabalho são 

apresentados nesta seção. Inicialmente foi realizada a identificação química e morfológica, seguida 

pela caracterização de propriedades mecânicas como dureza e módulo de elasticidade reduzido. 

Foi também medido o coeficiente de atrito para todas as amostras preparadas. A discussão vem 

apresentada a cada ítem junto aos resultados expostos nesta seção. 

3.1. Morfologia e microestrutura das camadas modificadas e do substrato 
 
 Dados de microscopia eletrônica de varredura (MEV), obtidos da área de seção transversal 

das amostras, foram usados para fornecer a espessura das camadas de nitretos e óxidos formados 

nas etapas do tratamento superficial. Com isso, a Figura 28 evidencia que a amostra oxidada por 4 

minutos apresenta três regiões, sendo a mais externa a camada de óxidos (≈ 400	𝑛𝑚), seguida 

pela camada branca (≈ 4	𝜇𝑚)  e por último a camada de difusão perlita-ferrita saturada com 

nitrogênio. 

 
 

Figura 28 - Imagem de MEV da estrutura da amostra oxidada 4 minuto 
 

 Foram geradas imagens semelhantes para as demais amostras (0; 0,5; 1 e 2 minutos). Nas 

imagens se observou uma fina camada do óxido na superfície, cuja espessura variou conforme o 

tempo de oxidação. 
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3.2. Espessura da Camada Oxidada 
 

 Nota-se que o tempo de oxidação influenciou diretamente a espessura da camada de óxido. 

Com o aumento do tempo de tratamento, um aumento na espessura foi notado, conforme exibido 

na Tabela 8. Já a média de espessura da camada branca para todas as amostras preparadas é 

aproximadamente 4	𝜇𝑚, tendo sido a mesma determinada por microscopia eletrônica de varredura, 

seguindo os mesmos critérios adotados para determinação da espessura da camada oxidada. 

 
Tabela 8 - Espessura da camada oxidada nas diferentes amostras. 

Tempo de Oxidação 
(𝑚𝑖𝑛) 

Espessura aproximada da 
camada oxidada (𝑛𝑚) 

0 0 

0,5 170 

1 237 

2 297 

4 408 
 

 A partir dos dados da Tabela 8 foi gerado o gráfico exibido na Figura 29, o qual ilustra a 

evolução da espessura da camada oxidada em função do tempo de oxidação. Os resultados foram 

ajustados por uma função do tipo potência (𝑦 = 	𝑎𝑥n), enquanto a incerteza experimental foi obtida 

pela média aritmética das medições pontuais.  

 
Figura 29 - Média de espessura da camada oxidada ao longo da superfície das amostras versus 

tempo de oxidação. 
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 O processo de incorporação de oxigênio em ligas de ferro não é controlado apenas pelo 

processo de difusão, mas também por um processo de reação química, conhecido por mecanismo 

de reação-difusão (71). Por esse motivo, o crescimento da camada oxidada deve ser ajustado por 

uma função potência, com expoente diferente de 0,5 (o qual seria o caso de um processo 

integralmente dominado pela difusão). 

3.3. Fases Cristalinas e Estrutura Química 
 
 Pelos dados analidados de DRX, foram observadas as fases formadas durante o tratamento 

duplex. Os difratogramas obtidos em ângulo rasante foram investigados para o reconhecimento das 

fases cristalinas evidenciadas. As identificações para cada pico de Bragg corresponente para as 

diferentes amostras foi realizada pela consulta a padrões de difração. Os padrões utilizados foram: 

ficha 00-001-1111 para 𝐹𝑒S𝑂t, 00-001-1053 para 𝛼 − 𝐹𝑒R𝑂S, 00-001-1219 para 𝛾 − 𝐹𝑒t𝑁 e 00-001-

1236 para 𝜀 − 𝐹𝑒RYS𝑁. 

 A Figura 30 exibe os dados obtidos por DRX, onde se observa a presença de duas fases de 

nitretos, em fase gama (𝛾 − 𝐹𝑒t𝑁) e épsilon (𝜀 − 𝐹𝑒RYS𝑁). O principal pico esperado para a fase 

𝜀 − 𝐹𝑒RYS𝑁 pode ser observado em 37,8º, enquanto para a fase 𝛾 − 𝐹𝑒t𝑁, o mesmo pode ser visto 

em 48,4º. 

 
Figura 30 - Dados de DRX com a indicação de fases formadas por tipo de tratamento superficial. 

  

 Para as amostras pós oxidadas, nota-se a existência da fase magnetita (𝐹𝑒S𝑂t), cujos picos 

mais intensos são observados em 30 e 35,4º. O principal pico para a fase hematita seria esperado 

em 33,2º, não estando o mesmo evidente no difratograma da Figura 30, reforçando que a camada 
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de óxido é constituída apenas por magnetita (𝐹𝑒S𝑂t). É possível ainda observar um aumento da 

fase magnetita com o aumento no tempo de oxidação pelo aumento da intensidade dos picos da 

mesma. Por conseguinte, a camada mais externa é constituída por nanocamadas de magnetita 

pura. 

3.4. Propriedades Mecânicas da Camada Modificada 
 
 A Figura 31 exibe os dados de dureza, obtidos por nanoindentação em diferentes 

profundidades, para as amostras apenas nitretada (Am 0) e oxidada 4 minutos (Am 4). Nota-se que 

existe um perfil com um máximo entre 200 e 600 nm. 

 

  
Figura 31 - Dureza x Profundidade para amostras oxidadas 0 e 4 minutos. 

 

 Das profundidades de indentação utilizadas, foi escolhida a profundidade de 100 nm para 

avaliar o efeito do tempo de oxidação na dureza do material. Essa profundidade foi selecionada por 

se tratar do valor mais superficial possível, garantindo resultados com o mínimo erro experimental, 

devido a profundidades muito reduzidas, a área de contato real ser reduzida, o que eleva a incerteza 

experimental.  

A Figura 32 exibe a variação da dureza em função do tempo de oxidação a 

aproximadamente 100 nm de profundidade para todas as amostras. Para o aço AISI 1045 sem 

tratamento prévio a dureza apresentada foi de aproximadamente 4 ±  0,5 GPa, enquanto as 

amostras tratadas variaram de 6,5 ±1,5 GPa a 9,2 ± 1,5 GPa. Deste modo, foi observado um 

aumento da dureza com o tratamento das amostras. 
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Figura 32 - Dureza média a 100 nm de profundidade da superfície em função do tempo de oxidação. 

  

 Ainda na Figura 32, é possivel observar que existe um leve aumento da dureza para a 

amostra pós oxidada durante 1 minunto. Entretanto, as outras amostras apresentam um mesmo 

patamar de dureza, dentro da margem de dispersão experimental, para os diferentes tempos de 

oxidação. 

 Paralelamente, o módulo de elasticidade (𝐸) também foi avaliado aos mesmos 100 nm de 

profundidade, podendo ser visualizado no gráfico do módulo de elasticidade em função do tempo 

de oxidação, Figura 33. 

 
Figura 33 - Módulo de elasticidade em função do tempo de oxidação(a 100 nm de profundidade). 
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No ensaio, a tendência apresenta um máximo para a amostra oxidada por 1 minuto, com 

posterior queda constante até a amostra oxidada por 4 minutos.  

3.5. Índice de Plasticidade 
 

 O índice de plasticidade foi calculado para todas as amostras usando a Equação 6. Para 

isso, os dados expressos na Tabela 9 foram utilizados para o cálculo, segundo o modelo de GW. 

Os resultados são apresentados na Figura 34. 

 
Tabela 9 - Propriedades utilizadas no cálculo do índice de plasticidade. 

 
Amostra 𝐸	(𝐺𝑃𝑎) 𝐻	(𝐺𝑃𝑎) R𝑞	(𝑛𝑚) 𝑟	(𝑛𝑚) 

Am 0 182	 ± 19	 6,6 ± 0,8	 191 ± 20	 1140 ± 168	

Am 0,5 191 ± 	19	 8,4 ± 0,9	 208 ± 36	 1020 ± 168	

Am 1 225 ± 16	 9,2 ± 0,8	 186 ± 8	 1000 ± 50	

Am 2 164 ± 18	 7,3 ± 0,9	 175 ± 11	 980 ± 42	

Am 4 142 ± 13	 6,5 ± 0,8	 172 ± 9	 1100 ± 61	

 

 
Figura 34 - Índice de plasticidade em função do tempo de oxidação. 

 

 Pelo modelo proposto por Greenwood e Willianson (43), índices já superiores a 1 

correspondem a uma deformação plástica, onde quanto maior o valor, mais acentuada é a 

deformação (21). Considerada a incerteza experimental, nota-se que o índice de plasticidade para 
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todas as amostras apresenta queda monótona dentro da incerteza experimental, além de 

apresentar um regime de deformação plástica. 

3.6. Comportamento do Coeficiente de Atrito 
 
 O coeficiente de atrito foi obtido para todas as amostras pelo emprego de diversas cargas 

(1, 2, 5, 10, 15 e 20 mN), conforme ilustra o gráfico da Figura 35. 

 
Figura 35 - Coeficiende de atrito em função da carga normal para todas as amostras. 

 

Observa-se um aumento do coeficiente de atrito, variando de 0,01 ± 0,01 a 0,10 ± 0,01 para 

todas as amostras em cargas de 1 a 5 mN. Para cargas de 10 a 20 mN, os valores obtidos foram 

independentes da carga normal para todas as amostras, na faixa de 0,06 ± 0,01 a 0,11 ± 0,01. O 

coeficiente de atrito da amostra só nitretada é sempre o maior em todas as cargas avaliadas.  

Outro fato que deve ser observado é a profundidade máxima atingida (200 nm) com o 

emprego da maior carga aplicada (20 mN). Portanto, em comparação com as análises morfológicas 

as análises realizadas abrangem a camada oxidada. A Figura 36 exibe os dados de profundidade 

e carga, obtidos por indentação com o sensor de atrito. 



 

 53 

 
Figura 36 - Profundidade de indentação em função da carga aplicada. 

 A rugosidade é outro importante parâmetro que pode influenciar o CoF. Ela pode variar com 

o tratamento aplicado a amostra, tanto devido ao processo de sputtering como também pela 

formação dos oxidos e nitretos na superfície (72). Para o aço AISI 1045 sem tratamento prévio e 

apenas polido foi evidenciada uma rugosidade 𝑅8 ≅ 11	𝑛𝑚, enquanto que para as amostras deste 

trabalho foi constatada uma significativa elevação desse parâmetro, variando de 171 ± 18 a 208 ± 

72 nm. 

 Pela análise da Figura 37, fica visível que o tratamento superficial aplicado eleva a 

rugosidade das amostras, quando comparadas ao aço AISI-1045 sem tratamento. Entretanto, a 

rugosidade apresenta-se independente do tempo de oxidação. 

 
Figura 37 – Rugosidade em função do tempo de oxidação. 

 

 Entretanto, mesmo com a rugosidade constante para todas as amostras, é verificada queda 

no coeficiente de atrito das amostras oxidadas conforme exibe a Figura 38. Segundo alguns 

estudos, este comportamento pode estar relacionado a formação de magnetita durante a pós 

oxidação, devido a mesma se tratar de um óxido bastante homogêneo e compacto (73). 
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Figura 38 - Coeficiente de atrito em função da rugosidade (Rq). 

 
Neste caso, é possível inferir que a rugosidade não impacta o coeficiente de atrito de uma 

forma significativa, visto que a amostra apenas nitretada apresenta CoF bastante superior às 

demais, porém, possui aproximadamente a mesma rugosidade. 

 Nas condições deste experimento, conforme descrito acima, o coeficiente de atrito não 

depende da rugosidade e consideraremos que não depende fortemente da dureza e do módulo 

elástico. Entretanto, o mesmo aparentemente depende da composição química superficial da 

amostra. A Figura 39 exibe a variação do coeficiente de atrito em função do tempo de oxidação. 

 

 
Figura 39 - Variação do coeficiente de atrito em função do tempo de oxidação (min.). 

 
 Ao mesmo tempo, a Figura 40 exibe o CoF em função da espessura das camadas oxidadas, 

levando em conta que quanto maior o tempo de oxidação, maior a espessura da camada de oxido. 
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Figura 40 - Variação do coeficiente de atrito em função da espessura das camadas oxidadas. 

 
 Tanto a Figura 39 quanto a Figura 40 ilustram a queda do coeficiente de atrito da amostra 

nitretada para as oxidadas. Ainda, pode-se evidenciar que o coeficiente de atrito é constante para 

todos os tempos de oxidação aqui empregados, sugerindo que para este experimento, a espessura 

da camada de óxido não tem influência sobre o coeficiente de atrito. Apenas a presença de 

magnetita, ou seja, uma diferente estrutura química quando comparada aos nitretos é responsável 

por reduzir o coeficiente de atrito. 

 Como anteriormente citado, por não haver informações experimentais para desenhar a força 

de atrito absoluta, a razão FN-Fe / FO-Fe pode dar uma ideia sobre a relativa influência da espécie 

química terminal no processo (4). Para isso, a razão de nitretos e óxido foi calculada considerando 

todos os modelos apresentados no seção 1.5.  

Para chegar a massa do adsorvato, foi utilizada a massa proporcional de nitretos, conforme 

observado nos dados de DRX, considerou-se 50% de fase 𝛾 − 𝐹𝑒t𝑁, 25% 𝐹𝑒S𝑁, 25% 𝐹𝑒R𝑁 além 

de 100% 𝐹𝑒S𝑂t para as amostras oxidadas. As densidades dos nitretos também foram calculadas 

proporcionalmente, considerando 7.24 𝑔/𝑐𝑚S  para a fase 𝛾 − 𝐹𝑒t𝑁 , 7.3 𝑔/𝑐𝑚S  para 𝐹𝑒S𝑁 , 6,35 

𝑔/𝑐𝑚S para 𝐹𝑒R𝑁  (59) e para magnetita 5,15 𝑔/𝑐𝑚S (60). Foram considerados os modos de 

frequência vibracionais mais intensos, os quais são 779 cm-1para nitretos (61) e 668 cm-1para a 

magnetita (62). Para ajuste de unidades, as frequências foram convertidas para Hz (74). As 

velocidades do som transversa e longitudinal para nitretos são respectivamente 3232 e 6081 m/s 

(58) e para a magnetita 3555 e 7110 m/s (59), e é levado em conta que 𝐶C ≅ 𝐶D/2 para 𝐶C (34). 

Para os modelos ordenado comensurado tanto longitudinal quanto transverso é levado em conta 

ainda o número adsorvatos por unidade de área (na). Para chegar ao valor de na, foi utilizado o 

software de difração de raio X Match! (75), no qual foram observados os pícos característico mais 
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intensos a cada uma das fases e seus planos correspondentes, conforme ilustra a Figura 41, usando 

como exemplo a magnetita. 

 
Figura 41 – Picos de DRX para a magnetita representados no software Match! 

 
Os três picos característicos mais intensos exibidos no difratograma foram usados como 

base para cálculo. Pelo arquivo CIF da magnetita (9009768) em um software de visualização de 

estruturas em modo expandido (VESTA), foi possível identificar os planos que cruzam os pontos 

indicados e chegar ao valor de área da célula unitária (70,64	ÅR). Com esses dados foi possível 

chegar ao número aproximado de átomos cortado pelo plano, conforme ilustra a Figura 42.  

Figura 42 – Estrutura da magnetita e planos: (a) (311), (b) (202) e (c) (400) 
 

Observa-se na Figura 42 que o plano 311 corta aproximadamente 14 átomos, enquanto o 

202 e 400 cortam 16 e 12 átomos respectivamente. Considerando os três principais planos e seu 

número de átomos, a média de átomos cortados pelos três planos apresentados é de 

aproximadamente 14 átomos. Pela razão do número de átomos e área da célula unitária aproximada 

da magnetita chega-se ao número aproximado de átomos na superfície de contato para as amostras 

oxidadas, estimando assim o número de átomos com quem a ponta interage durante o deslizamento 

pelas camadas mais externas das amostras. 



 

 57 

Os cálculos de na para as demais fases levam em conta os arquivos CIF correspondentes a 

cada uma das estruturas, sendo os mesmos (90042250) para fase 𝛾 − 𝐹𝑒t𝑁, (1011217) 𝐹𝑒S𝑁 e 

(1011216) 𝐹𝑒R𝑁. 

Os resultados dos cálculos teóricos para todos os modelos descritos no ítem 1.5 aparecem 

expressos na Tabela 10. 

 
Tabela 10 – Comparação dos modelos teóricos e resultados experimentais 

 FN-Fe / FO-Fe Diferença para o valor experimental 

Simples Adsorvato Persson 1.52	 3,7%	

Simples Adsorvato Cannara 1.52	 3,7%	

Comensurado Ordenado Transverso 1.80	 14%	

Comensurado Ordenado Longitudinal 1.69 7.2% 

Comensurado Desordenado 1.68	 6.3%	

Valor Experimental 1.58	 0	

A Figura 43 ilustra a razão do coeficiente de atrito de nitreto e óxido para os modelos teóricos 

e também os compara aos dos dados experimentais, medidos para todas as amostras. 

 
Figura 43 - Razão  FFeN / FFeO  para todos  os modelos teóricos e resultados experimentais. 

 

Deste modo, é possível concluir que o modelo de simples adsorvato, tanto de Persson 

quanto o simplificado de Cannara, estimam um valor de aproximadamente 4%, enquanto os 

modelos comensurado ordenados e desordenado estimam um valor de aproximadamente 6-14% 
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quando comparados a média dos resultados experimentais. Pode entretanto ser notado pelos 

cálculos de propagação de erro que os outros modelos também podem se aproximar aos resultados 

experimentais dentro da incerteza experimental. 

Para ajudar no entendimento do sistema de interação, a Figura 44 ilustra o esquema de 

deslizamento da ponta pelas camadas mais externas das amostras nitretada e oxidadas. As 

indentações durante os ensaios de deslizamento podem penetrar até 200 nm e nestas condições a 

dissipação de energia via mecanismos fonônicos se iniciam por interações locais e não coletivas. 
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Figura 44 – Esquema do deslizamento da ponta de diamante pelas camadas mais externas das 

amostras preparadas. 
 
 Na Figura 44 observa-se que os átomos estão ligados uns aos outros por ligações químicas, 

também representadas por molas. Durante o contato da ponta com a superfície das amostras, os 

átomos vibram, transferindo parte dessa energia aos átomos vizinhos por intermédio de vibrações 

locais e não coletivas. Neste caso, a dissipação de energia originada pelo fenômeno de atrito é 

iniciada por vibrações locais e não coletivas da rede cristalina do material.  
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CAPÍTULO IV 
 
4. Conclusões 
 
 As amostras do presente trabalho foram adequadas realizando um processo de nitretação 

seguido pela oxidação a plasma de exemplares do aço AISI 1045. Assim, foram geradas amostras 

com diferentes tempos de oxidação (0; 0,5; 1; 2 e 4 minutos). As amostras tiveram suas 

propriedades caracterizadas de forma física, química, mecânica e estrutural, para compreensão do 

atrito. 

 As camadas formadas durante o tratamento são divididas em nanocamadas de óxido na 

parte externa, para as amostras que passaram pela oxidação, seguido por uma camada interna de 

nitretos, para todas elas. Enquanto a camada de oxido é constituída apenas por magnetita, (𝐹𝑒S𝑂t), 

a camada de nitretos é constituída pelas fases (𝛾 − 𝐹𝑒t𝑁	𝑒	𝜀 − 𝐹𝑒RYS𝑁). 

 Muito embora todas as amostras tenham apresentado propriedades muito semelhantes, 

como dureza e rugosidade, o coeficiente de atrito apresenta uma tendência bastante definida, 

caindo da amostra nitretada para as oxidadas em função da presença de magnetita na superfície, 

em princípio, não importando a espessura da nanocamada de óxido. Sabe-se que a magnetita é 

um óxido de topografia bastante homogênea e compacta, o que pode estar impactando de forma 

singificativa o coeficiente de atrito. 

 O modelo de atrito fonônico permite entender que devido a frequência vibracional do óxido 

ser menor do que a dos nitretos, a taxa de dissipação de energia é menor, o que causa uma queda 

no atrito para esse material modificado. 

 Ainda, utlizando a razão FN-Fe / FO-Fe é possível concluir que o modelo de simples adsorvato, 

tanto o de Persson quanto o simplificado de Cannara, estimam um valor de ~ 4%, quando 

comparados a média dos resultados experimentais. Em sistemas onde a nanoindentação pode 

penetrar até 200 nm, a dissipação de energia originada pelo fenômeno de atrito é iniciada por 

vibrações locais e não coletivas. 

 Finalmente, esta interpretação química do atrito pode vir a ser utilizada para estabelecer ou 

desenvolver tratamentos superficiais, os quais confiram as caracterísicas desejadas a materiais 

para aplicações em situações onde um maior ou menor nível de atrito sejam desejados.  
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CAPÍTULO V 
 

5. Perspectivas Futuras 
 

Avaliar o CoF em diferentes velocidades de deslizamento e em diferentes atmosferas 

gasosas. 

A interpretação química do atrito apresentada neste trabalho pode ser utilizada com o intuito 

de criar ou estabelecer novos tratamentos de superfície, os quais possam modificar o coeficiente 

de atrito para um sistema de materiais, enquanto mantendo constantes outras propriedades que 

tenham influência direta no coeficiente de atrito. 
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