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EPIGRAFE

“A palavra de Pecado é Restri¢do”

por Aleister Crowley em O Livro da Lei



RESUMO

Agos inoxidaveis austeniticos sao materiais amplamente utilizados em sistemas
que exigem elevadas resisténcias a oxidagdo e a corrosdo. No entanto, quando em
contato com outras superficies, esses materiais possuem elevado coeficiente de atrito
e baixa resisténcias ao desgaste. Uma alternativa para melhorar suas propriedades
triboldgicas é a utilizagao de lubrificantes sélidos adicionados em suas composi¢des pela
técnica de metalurgia do p6 (M/P). Materiais como itria e boro tém se mostrado eficazes
em melhorar as propriedades mecanicas e triboldgicas de ligas Fe-Cr-Ni-Mo. Nesse
contexto, o objetivo desse estudo foi avaliar o efeito da adicdo de boro e de itria na
microestrutura e nas propriedades triboldgicas de agos inoxidaveis austeniticos
Fe-Cr-Ni-Mo obtidas por M/P. Foram preparadas amostras de 316L por M/P em quatro
condi¢des diferentes. Duas amostras, uma sem aditivo e outra com 0,6% p de boro
adicionado a composicao do 316L, foram processadas a pressdo de compactacao de
800 MPa e temperatura de sinterizacdo de 1240°C. Além dessas, duas amostras, uma
sem aditivo e outra com 1,0% p de itria adicionada a composi¢cdao do 316L, foram
processadas a pressao de compactacao de 400 MPa e temperatura de sinterizagao de
1280°C. Determinou-se a composicdo quimica por espectrometria de emissdo dptica, a
microdureza Vickers, a microestrutura por MEV e EDS, o comportamento triboldgico por
ensaio de deslizamento alternado (coeficiente de atrito e coeficiente de desgaste
especifico) e por MEV e EDS (mecanismos de desgaste). Os resultados mostraram que a
adicdo de boro aumenta significativamente a resisténcia ao desgaste dos materiais,
devido a melhor densificacdo e a formacao de fases duras (como boretos ricos em cromo
e molibdénio) na sinterizagdao. A adigdo de itria, mesmo com o aumento da dureza,
diminui a resisténcia ao desgaste, pois dificultou a densificacdo devido a sua baixa
interagdo com a matriz austenitica do material. O coeficiente de atrito se manteve em
0,8 para todos os materiais, o que indica que os aditivos ndo o influenciam e ndo atuam
como lubrificantes sélidos. Os mecanismos de desgaste observados nas superficies dos
materiais desgastado foram os mecanismos por adesdo e por rea¢ao triboquimica.

Palavras chaves: agos inoxidaveis austeniticos, itria, boro, metalurgia do p9, atrito
e desgaste.



ABSTRACT

Austenitic stainless steel materials are widely used in systems that require high
oxidation resistance and corrosion resistance. However, in contact with other surfaces,
these materials show a high coefficient of friction and a low wear resistance. An
alternative to improve their tribological properties is the use of solid lubricants added in
their composition by the powder metallurgy technique (P/M). Materials such as yttria
and boron have shown an effective role in improving the mechanical and tribological
properties of Fe-Cr-Ni-Mo alloys. In this context, this study aims evaluating the effect of
boron and yttria additions on the microstructure and tribological properties of austenitic
stainless steels Fe-Cr-Ni-Mo obtained by P/M. Samples were prepared with 0.6 wt%
boron and 1wt% yttria, using compaction pressures of 400 MPa and 800 MPa, sintering
temperature 1240°C and 1280°C, in argon atmosphere. The materials were
characterized by chemical analysis (optical emission spectrometry), Vickers hardness
and microstructural analysis (SEM and EDS). The coefficient of friction and the wear rate
of the materials were obtained by means of reciprocating sliding tests. The wear
mechanisms were evaluated by SEM and EDS. The results showed that the boron
addition significantly increases the wear resistance of the material, due to the improved
densification and the formation of hard phases (such as chromium-rich borides and
molybdenum-rich borides) during sintering. However, even though with the increased
hardness, the yttria addition decreases the wear resistance, due to the not favouring of
the densification and the low interaction of yttria particles with the austenitic matrix.
The coefficient of friction for all materials was about 0.8, i.e., and it was not influenced
by the presence of additives in the composition. The predominant mechanisms on the
worn surfaces of the materials were the adhesive wear and the tribochemical reaction
wear (wear by particles oxidation).

Key words: austenitic stainless steel, yttria, boron, powder metallurgy, friction
and wear.
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1 Introdugao

A industria quimica, farmacéutica, petroquimica, automobilistica, entre outras
sofrem com a perda de energia mecanica e a deterioragao dos componentes e maquinas
devido ao atrito e ao desgaste [1, 2]. Para aumentar a competitividade e a
produtividade, as industrias tém tentado suprimir as perdas utilizando materiais
tribologicamente avancados, aumentando suas demandas [3]. Em meios corrosivos e
oxidativos em altas temperaturas, os agos inoxidaveis austeniticos sao utilizados em
razao de suas altas resisténcias a corrosdo e a oxidacdo em altas temperaturas, mesmo
apresentando alto coeficiente de atrito e alta taxa de desgaste no contato [4]. Para
melhorar suas propriedades tribolégicas, além de propriedades quimicas e mecanicas,
ligas como AISI 316L tém tido suas composicées modificadas com adicdo de lubrificantes
sélidos. Varios estudos tém apontado que a adi¢do de elementos das terras raras (Y, Ce,
La) e seus oxidos, além de lubrificantes sélidos como bissulfeto de tungsténio (WSy),
fluoreto de calcio (CaF;), fluoreto de bario (BaF.) e compostos a base de boro, sdo
capazes de aumentar a resisténcia a oxidacdo, a corrosdo e aos desgastes erosivo e

erosivo-corrosivo [5-8].

Os lubrificantes sélidos podem ser incorporados a um material através das
técnicas de tratamento de superficies e pelos processos de fundicdo e de
Metalurgia do P6 (M/P). Materiais produzidos pelo processo de M/P tendem a ter boas
propriedades mecanicas, principalmente por suas etapas de producdo que permitem
obter um material homogéneo, com alta densificacdo e que combina propriedades de
diferentes materiais. Além disso, o processo de M/P permite a fabricacdo de
componentes com geometrias complexas, étimas tolerdncias dimensionais e bom

acabamento superficial [9, 10].

Portanto, desenvolver materiais autolubrificantes é uma maneira eficiente para
reduzir o atrito e o desgaste dos materiais e, consequentemente, evitar as suas
deterioracdes devido aos efeitos prejudiciais das severas solicitacdes, que sdao impostas
em meios com altos niveis de pressdo e temperaturas. Assim sendo, se faz importante
desenvolver pesquisas relacionadas a tribologia em materiais submetidos a condi¢des
severas de temperatura e pressao, buscando: (a) entender os mecanismos de danos por

desgaste [11]; (b) desenvolver novos materiais alterando composicdo e processamento
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[12]; e (c) entender o comportamento quimico dos lubrificantes e sua interagdo com as
superficies [13].

Na literatura, como observa-se na Figura 1, em dados extraidos do site Scopus
[14], encontra-se, atualmente, poucos estudos que correlacionam propriedades
triboldgicas e microestrutura de agos inoxiddveis austeniticos com adicdo de
lubrificantes sdlidos. Além disso, estudos tendem a estudar o efeito de lubrificantes
sélidos adicionados com ativadores de sinterizagdo no material matriz, o que nao
permite identificar precisamente a influéncia do lubrificante sélido e do ativador de

sinterizagao.
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Figura 1 —Numero de artigos publicados por ano que possuem como palavras-chaves “316L",
“Wear”, “Friction” e “Microstructure”.

1.1 Objetivo geral

Avaliar o efeito da adi¢cdo de boro e de itria na microestrutura e nas propriedades
tribolégicas de ligas com matriz de aco inoxidavel austenitico Fe-Cr-Ni-Mo processados

por M/P.
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1.1.1 Objetivos especificos

e Analisar as mudangas da microestrutura e das fases cristalinas das ligas de
aco austeniticos Fe-Cr-Ni-Mo devido a adicdo de boro e de itria na
composi¢ao dos materiais e a pressao de compactagdo dos pos;

e Avaliar a influéncia da adicdo do boro e da itria nas propriedades
tribolégicas dos materiais, como coeficiente de atrito, coeficiente de
desgaste e mecanismos de desgaste;

e Correlacionar a composicdo quimica e a microestrutura dos materiais com
a acdo de lubrificante do tribofilme formado durante ensaios de

deslizamento alternado.
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2 Revisao bibliografica
2.1 Aco inoxiddvel austenitico

Os acos inoxidaveis austeniticos sdao ligas metalicas que contém em sua
formulagdo, principalmente, altos teores de ferro (Fe), cromo (Cr) e niquel (Ni) e
pequenos teores de carbono (C). Sua microestrutura apresenta a fase austenita (y), em
que os atomos se organizam em reticulados cubicos de face centrada (CFC). Sado

paramagnéticas [15] e ndo endureciveis por tratamento térmico [16].

Esses acos possuem boa ductilidade e boa tenacidade, mas ndo possuem elevada
resisténcia mecanica. No entanto, as propriedades que mais atraem no material sdo a
resisténcia a corrosdo e a oxidacdo, sobretudo a elevadas temperaturas, devido a
presenca do Cr [15]. Contudo, segundo Souza [17], em temperaturas entre 430° e 870°C,
0s acos inoxidaveis austeniticos estdo suscetiveis a corrosdo intergranular devido a

precipitacdo de carbonetos de Cr nos contornos de grao.

O aco inoxidavel austenitico 316 (AISI 316) possui em sua composicdo, além dos
elementos comuns para esses acos, molibdénio (Mo), elemento que atribui resisténcia
a corrosdo por “pitting” ao material. Ao reduzir o teor de carbono desse aco, obtém-se
o aco inoxidavel austenitico 316L (AlISI 316L), o qual tem uma sensitizacdo (precipitacdo
de carbonetos de Cr) reduzida [15]. A Tabela 1 apresenta a composicdo do aco inoxidavel

austenitico 316L.

Tabela 1 — Composigdo quimica do ago inoxiddvel austenitico AlSI 316L

Elementos (%) C Si Mn Cr Ni Mo
Minimo 0 0 0 16,00 10,00 2,00

316L
Mdximo 0,03 1,00 2,00 18,00 14,00 3,00

Fonte: Davis [18]
Devido as suas propriedades, o AlSI 316L tem uma vasta gama de aplicacdes,

principalmente na industria quimica, farmacéutica, alimenticia, naval e aeronautica [19].
As propriedades mecanicas do AlSI 316L sdo dependentes dos processos de fabricacao.
Para efeitos de comparacgado, por meio do processo de laminacdo, o limite de resisténcia

a tracdo (LRT) é de 620 MPa, enquanto por meio da M/P, a LRT é de 300MPa. Essa
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diferenca do LRT é explicada pela presenga de poros resultantes do processo de
sinterizagao [19, 20].

Outro importante fator para causar uma diminui¢do nas propriedades mecanicas
do AISI 316L é o seu uso em altas temperaturas. Conforme Bautista e Velasco e Abenojar
(2003) [21], o LRT e limite de escoamento (LE) diminuem em fun¢do do aumento da
temperatura. A perda da resisténcia mecanica é explicada pela oxidacdo em materiais
sinterizados, pois possuem uma grande quantidade de poros devido ao processamento,

e tém, consequentemente, uma menor resisténcia a oxidagao e a corrosdo [21].

2.2 Tribologia de acos inoxidaveis austeniticos

2.2.1 Atrito

O atrito é a forca de resisténcia ao movimento relativo de dois corpos em contato
ou ndo [22, 23]. E descrito como a dissipacdo de energia entre dois corpos que deslizam
em relacdo a eles [24]. O modelo de Coulumb, os modelos de Bowden e Tabor (I e Il) e
os modelos gerais sdo os modelos de atrito mais difundidos e que trazem observacdes
gue ajudam a elucidar a existéncia de atrito [22, 23]. No entanto, desenvolver um
modelo que explique satisfatoriamente o mecanismo de atrito € muito complexo, pois
diversos fenbmenos estdao envolvidos, os quais sdo, entre outros [22]: deformacado
elasto-plastica das superficies em contato, interacdo de particulas de desgaste,

microfratura superficial, reacdes quimicas e transferéncia de material.

Bowed e Tabor propuseram dois modelos para explicar o atrito. O modelo |
considera a forca de adesao e forca de deformagdo para determinar o coeficiente de
atrito do sistema triboldgico. A forca de adesdo é notada principalmente em sistemas
em que as superficies estejam devidamente limpas, livre de éxidos, gases e/ou filmes
adsorvidos e sob ultra-alto vacuo. Sob tais condicGes, as asperezas de metais moles e
ducteis em contato com as asperezas de metais duros transferem uma quantidade
significativa de material, a qual fica aderida aos metais duros. A forca de deformacao é

definida como a componente que causa deformacdo nas superficies em contato [23].

No entanto, o modelo | ndo considera o efeito de crescimento de jungdes, ou seja
o aumento da area de contato entre as asperezas, ocasionado pelas tensdes de

cisalhamento do sistema. Assim sendo, Bowden e Tabor desenvolveram um segundo
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modelo de atrito, o qual considera essas varidveis [23]. O crescimento de jungbes se
deve as tensdes de cisalhamentos das asperezas sob uma for¢a normal e em
movimento. Para relacionar as tensdes de cisalhamento e a forca normal, é necessario
utilizar um critério de escoamento. Bowden e Tabor utilizaram o critério de escoamento

de Tresca para obter a Equacdo 1.

1
T 2 Equagdo 1
2 x 0 -1
Onde Fmax € a forca tangencial maxima (no ponto de falha da interface), 1 é a
tensdo de cisalhamento no soélido, ti é a tensdo de cisalhamento da interface (ou do

material mais ductil) no ponto de falha.

Ao analisar a Equacdo 1, nota-se que quando a tensdo de cisalhamento no sélido
for igual a tensdo de cisalhamento da interface (to/ti = 1), o coeficiente de atrito tende
ao infinito (Figura 2). Para baixas tensGes de cisalhamento na interface, ndo hd um
grande aumento de junc¢des, o que acaba corroborando para ter um baixo coeficiente
de atrito. No entanto, nota-se o efeito contrario quando a tensdo de cisalhamento na

interface é alta [23].

Coeficiente de atrito (p)
[EN

0 0,5 1

/T,

Figura 2 — Variagdo do coeficiente de atrito em fun¢do da razdo t/to. Fonte: adaptado de
Hutchings (1992)

O atrito em metais sofre efeitos importantes quando submetidos a certas

condicGes em suas aplicaces [22]. O coeficiente de atrito tende a ser alto em alto vacuo
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e em superficies limpas, devido a forte adesdo e a falha adesiva. O coeficiente de atrito
diminui com o aumento de teor de oxigénio no sistema. Esse comportamento se deve
as camadas oxidos que sdo criadas na superficie dos materiais, as quais podem atuar
como lubrificante. Cargas elevadas podem remover as camadas oxidadas da superficie,
o que faz haver contato metal-metal e, consequentemente, uma maior adesdo de
material. Metais puros tendem a ter um coeficiente de atrito maior que ligas metalicas.
A temperatura produz mudancas de propriedade mecanicas, aumenta a taxa de
oxidagao e produz transformacgdes de fases. Em altas velocidades de deslizamento, o
material pode ter um aumento de sua temperatura no contato e, eventualmente, fundir.

O material fundido atua como lubrificante, o que diminui o coeficiente de atrito.
2.2.2 Desgaste

Desgaste é o termo comumente utilizado para definir o dano de uma superficie
de um corpo sdlido que perde massa progressivamente devido a interacdo mecanica e
ao movimento relativo com outro sélido, fluido ou gas [23, 25]. No entanto, a perda de
massa ndo é o Unico fator determinante para afirmar que alguma superficie sofreu
desgaste. Superficies ou corpos sélidos podem sofrer desgaste se ocorrerem mudancas
geométricas ou dimensionais, ocasionadas pela deformacdo plastica, ou ocorrer
formacdo de trincas. Assim sendo, é correto afirmar que desgaste é um processo de
remocao de material que envolve fratura, deformacgao, fadiga, difusdo, reacdes
guimicas, abrasao, resultando na formacdo de fragmentos do material de varias formas

e tamanhos [22, 23].

Os principais tipos de desgaste quanto aos mecanismos de desgaste sao [26]:
adesivo, abrasivo, fadiga superficial e reacdo triboquimica . O mecanismo de desgaste
adesivo é ocasionado por altas pressGes de contatos nas juncdes entre as asperezas.
Ocorre por deformacdo plastica, por adesdo e transferéncia de material entre as
superficies em contato e por formacdao e rompimento de juncdes. Nesse mecanismo de
desgaste, o material de uma superficie se adere a outra devido a formacdo e ao
crescimento de juncbes. Posteriormente, forcas de cisalhamento ocasionam o
trincamento e remocdo de material, o que resulta em particulas na interface de contato
ou que ficam aderidas as superficies, formando um filme de material transferido, ou que

sao endurecidas por encruamento, transformando-se em particulas capazes de riscar as
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superficies. Assim sendo, material aderido, particulas metdlicas, riscos de abrasao,

deformacgado plastica sdo evidéncias de desgaste adesivo [23, 24, 26].

O mecanismo de desgaste por reagao triboquimica ocorre em superficies que
estdo em contato por um curto periodo de tempo num meio corrosivo (ar, reagentes
quimicos e/ou lubrificantes reativos), o que ocasiona a formagdo de produtos de reagdo
guimica. Em meios oxidativos ocorre o desgaste oxidativo, que pode se classificado
como: oxidacdo plena, em que ocorre a formagao de um filme protetor;
oxidagcdo-remocao-reoxidacao, em que ocorre formagdao e remocgao, devido as altas
pressGes de contato ou microfadiga, do filme do dxido ndo-protetor; e oxidacdo de
particulas metdlicas, em que pequenos fragmentos metalicos desprendidos das
superficies sdo rapidamente oxidados e sofrem fragmentacdo, deformacao,
aglomeracdo e compactacgdo, o que resulta na formagao de um filme de éxido protetor.
As evidéncias de desgaste por reacdo triboquimica sdo a formacdo de camadas
superficial devido a reacdo quimica durante o contato por deslizamento e superficies

parcialmente cobertas por filmes de dxidos [23, 24, 26].

A partir dos mecanismos de desgaste, é possivel identificar a influéncia dos
parametros (carga, geometria, velocidade, ambiente, entre outros) no desgaste para
aplica-los em modelos de desgaste [22, 23]. Archad (1953) desenvolveu um modelo para
desgaste por deslizamento baseados em mecanismos de contatos. Por sua simplicidade
analitica, por considerar as principais variaveis que afetam o desgaste e por descrever a
severidade do desgaste, o modelo é muito utilizado. O modelo de Archard considera
gue o contato ocorre entre as asperezas das superficies, que a drea total de contato é
igual a soma das areas dos contatos individuais entre as asperezas e é diretamente
proporcional a carga normal, que as asperezas sofrem deformacao plastica e que cada
contato individual tem area maxima circular com raio a e suporta uma carga normal [23,
27]. Além disso, Archard considerou a formacdo e destruicdo continua de contatos
individuais entre asperezas durante o deslizamento, que o volume de cada fragmento
depende do tamanho do contato entre asperezas, que o desgaste é associado com a
remocao de fragmentos de material dos contatos e que apenas uma fragdo de contatos
entre asperezas produzird particulas de desgaste. Assim sendo, Archad (1953)

desenvolveu a Equacdo 2, a qual mostra a taxa de desgaste, ou o volume de desgaste
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por unidade de distancia de deslizamento, Q, depende da carga normal, W, e da dureza

da superficie mais macia, H [23, 27].

W
QZKXF Equagdo 2

onde K é o coeficiente de desgaste e indica a severidade de desgaste em
diferentes tribossistemas (adimensional). Para representar o volume de material
removido por distancia de deslizamento, por carga normal e para comparar as taxas de
desgaste de diferentes materiais, utiliza-se a Equacao 3 [23, 27].

k=%><% Equacdo 3
onde k é o coeficiente dimensional de desgaste ou coeficiente de desgaste
especifico (mm?3x(Nxm)1).

O desgaste nos metais pode se manifestar em regime moderado ou em regime
severo. O regime de desgaste moderado tem baixa taxa de desgaste (K prdoximo a
2 x 10®), alta resisténcia de contato, desgaste oxidativo, superficies relativamente lisas,
pequenas particulas de desgaste (0xidos entre 10 nm e 1 um de didmetro) e baixo
coeficiente de atrito (préximo de 0,15). Ja o regime de desgaste severo possui alta taxa
de desgaste (K proximo a 2 x 10%), baixa resisténcia de contato, desgaste adesivo,
superficies rugosas, grandes particulas de desgaste (metalicas entre 10 nm e 1 um de

diametro) e coeficiente de atrito alto (maior que 0,25) [22, 23].
2.2.3  Atrito e desgaste para acos inoxidaveis austeniticos

Os acos inoxidaveis austeniticos apresentam baixas propriedades triboldgicas,
pois quando estdao em contato com outros materiais ou consigo mesmo produzem fortes
juncoes entre as superficies em contato, além de ter material removido da superficie

devido a severa deformacao plastica, ocasionada pela baixa dureza do material [28, 29].

Hsu (1984) verificou que o comportamento tribolégico (coeficiente de atrito e
taxa de desgaste) dos acos austeniticos inoxidaveis é dependente da estabilidade do aco
em ndo ter transformacdo da fase austenita para fase martensita em sua
microestrutura. No caso do 316, a deformacdo plastica forma na superficie regides

martensiticas, as quais sdao removidas durante o contato por causa da forte adesao de



24

material nas superficies. O material removido é muito mais duro que a matriz austenitica

do 316, fazendo com que o desgaste seja severo [28].
2.2.4 Lubrificacao sdlida

Lubrificantes sélidos sdo materiais que em um tribossistema diminuem o atrito
entre os contatos do corpo e contracorpo. Isso se deve a caracteristicas dos materiais
lubrificantes que diminuem a adesdo de material nas superficies em contato, além de
diminuir as tensdes de cisalhamento. Materiais que melhor desempenham lubrificacdo
sélida possuem propriedades mecanicas anisotrépicos, como, por exemplo, materiais
gue possuem estruturas cristalinas lamelares, embora sejam poucos desses materiais

que oferecem propriedades de lubrificacdo [24].

A lubrificagcdo por sdélidos lamelares exige materiais que possuem as seguintes
caracteristicas [24]: estrutura lamelar que se deforma aplicando tensbes de
cisalhamento extremamente baixas; sélido lamelar que adere fortemente a superficie
deformada; sdélido lamelar que tem estabilidade quimica quando submetidas a

temperatura e pressodes do sistema de aplicagao.

Na literatura, é possivel encontrar estudos de sélidos lamelares que comprovam
suas caracteristicas de lubrificantes. Sliney (1982) apresentou um review que apontam
materiais que cumprem as exigéncias da lubrificacdo por sdlidos lamelares em altas
temperaturas, sendo eles o bissulfeto de molibdénio (MoS;), bissulfeto de tungsténio
(WS3), grafite, compostos a base de fluoretos, como o fluoreto de bario (BaF;) e o
fluoreto de calcio (CaF;), e compostos a base de boro, como o nitreto de boro hexagonal

(h-BN) e os boretos de Fe (FeB, Fe;B e FesB) [8].

2.2.4.1 Adicdo de boro

Em busca de materiais com baixo coeficiente de atrito e com elevada resisténcia
ao desgaste para aplicagOes triboldgicas em elevadas temperaturas e pressoes, ligas
metalicas tém sido produzidas com compostos de boro em sua composicdo. Na
literatura, é possivel encontrar estudos que utilizam a técnica de metalurgia do pé para
produzir ligas metdlicas que contém em suas composicoes boretos de ferro, nitreto de
boro cubico, carboneto de boro, nitreto de boro hexagonal, acido bdrico, éxido de

boro[7, 30-33], além do elemento de boro [34, 35].
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Uzunsoy (2010) preparou amostras de 316L com adicdo de boro (0%, 2%, 4% e
6%) através da metalurgia do pd (compactacdo de 600 MPa, temperatura de
sinterizacdo de 1280°C e tempo de sinterizacdo de 30 min). Seus resultados apresentam
a densidade e a microdureza Vickers dos materiais com diferentes teores de boro, onde
é possivel notar que o acréscimo de boro nas amostras permite um material com melhor
densificacao e melhores propriedades mecanicas. Além disso, a adi¢ao de boro diminui
a taxa de desgaste em funcdo da distancia de deslizamento nas amostras de AlISI 316L
com diferentes teores de boro, onde percebe-se, inclusive, que a taxa de desgaste
diminui com a acréscimo de teor de boro [35]. Molinari et al.,, 1994, mostra em seus
estudos a microestrutura e as fases cristalinas do AlSI 316L com 0,4% em massa de boro.
O material apresenta duas fases distintas: a matriz austenitica, a qual é rica em Cr e Ni,
e a fase eutética, a qual é ricaem Cr, Ni e Mo. Molinari (1994) e Uzunsoy (2010) apontam
em seus artigos, que a fase eutética é formada por um boreto composto de Fe, Cr e Mo,
o qual apresenta uma alta dureza, o que dificulta a deformacdo plastica e,
consequentemente, o desgaste do material. Além disso, os autores afirmam que o
aumento da densificacdo das amostras ao adicionar teores de boro, se devem a fase
eutética liquida formada durante a sinterizacdo, a qual preenche mais facilmente os

poros e, consequentemente, diminui a porosidade do material.

2.2.4.2 Adicdo de itria

A adicdo de itria em materiais com matriz de ago inoxidavel austenitico
proporciona ao material uma melhora nas propriedades mecanicas, quimicas, fisicas e
tribolégicas. Essa afirmacdo é embasada a partir da literatura, que demonstra melhoras

significativas do material através de dados experimentais.

Lal e Upadhyaya (1987) e Annamalai, Upadhyaya e Agrawal (2015) analisaram o
efeito da adicdo de itria no AISI 316L e perceberam que com o aumento no teor de itria,
as amostras apresentam uma melhor densificacdo, embora ndo muito significativa [36,
37]. A explicagcdo do comportamento da densificacdo do material, segundo os autores,
é a interacdo entre as particulas de itria e de cromia (Cr203) com a matriz austenitica do
material, a qual provoca a formacdo da cromita de itrio (YCrOs), que tem uma boa
interacdo com a matriz austenitica e é capaz de diminuir a porosidade. Vardavoulias et

al. analisaram os efeitos da adicdo de itria e de ativadores de sinteriza¢do (BN e B,Cr) no
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AISI 316 produzido por M/P. Os autores também apresentaram uma melhor

densificagdao dos materiais sinterizados [38].

Ensaios de microdureza do 316L mostraram um grande aumento de dureza, a qual
é proporcional ao aumento do teor de itria no compdsito [36-38]. Segundo a literatura,
a dureza do material se deve a alta dureza intrinseca da itria, a qual dificulta a
deformacdo plastica do material e, consequentemente, resiste mais ao ensaio de dureza

em comparag¢ao ao material sem adicdo de itria.
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3 Materiais e métodos

3.1 Obtencdo dos materiais por M/P

3.1.1 P&s ceramico e metalicos

No presente trabalho, os materiais utilizados foram amostras de ago inoxidavel
austenitico AISI 316L com adigdo de itria e de boro, as quais foram produzidos por
metalurgia do pé. Como matéria-prima de partida foram utilizados pds de aco inoxidavel
austenitico 316L, de boro e de itria. Os pds de 316L, cuja composicdo quimica se
encontra na Tabela 2, foram fornecidos pela empresa North American Hoganas e foram
produzidos por atomizagdao em agua com tamanho de particula menor de 100 mesh. Os
pds de boro, com pureza de 99,00% e tamanho de particula menor de 100 mesh, foram
fornecidos pela empresa Sigma Aldrich. Por sua vez, os pds de itria possuem pureza de
99,99%. Os pds foram caracterizados quanto a sua distribui¢do de tamanho de particulas

(DTP) e morfologia.

Tabela 2 — Composi¢do quimica do AlSI 316L fornecido pela North American Hégandis.

Elementos (%) C Si Mn Cr Ni Mo S (o] N

316L 0,025 0,81 0,13 16,8 12,8 2,2 0,01 0,21 0,04

A DTP de cada po6 foi determinada por difracdo a laser com a utilizagcdo de um
analisador de particula LA-950, da marca Horiba, disponivel no Laboratério de
Tecnologias Ambientais — LATAM, da UCS. Para realizar a medida, foi preparada uma
suspensdo de cada pd com concentracdo de 0,01 g.mL? em dgua deionizada e mantida
sob agitacdo. Ja a distribuicdo granulométrica das particulas de 316L foi determinada
por peneiramento a seco, pela empresa BRATS Filtros Sinterizados e Pds Metalicos

Especiais utilizando um conjunto de peneiras.
3.1.2 Processamento dos materiais

As amostras foram obtidas por M/P convencional, em que os pds foram

submetidos as etapas sequenciais de mistura, compactacdo e sinterizagdo. A
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denominacdo de cada amostra e suas condi¢cdes de processamento e quantidade de

aditivos adicionados pode ser vista na Tabela 3.

Tabela 3 — Pardmetros das diferentes condi¢des de processamento do ago inoxiddvel austenitico
com ou sem adigdo de itria ou boro

Pressdo de Temperatura de

Denominagdo % em massa ,, . o Atmosfera de Local do
da amostra de aditivo compactagao sinterizagao sinterizagao processamento
(MPa) (°C)
316L-400 0,0 400 1280 Argbnio IPT
316L-400Y203  1,0% p Y203 400 1280 Argonio IPT
316L-800 0,0 800 1240 Argonio BRATS
316L-8006B 0,6% p B 800 1240 Argonio BRATS

Os teores de boro [34, 35] e de itria [38] adicionados nas misturas foram
selecionados de acordo com a literatura. Os pds das amostras 316L-400, 316L-400Y;0s3,
316L-800 e 316L-8006B foram previamente misturados utilizando um misturador tipo
V, a rotacdo de 50 rpm. Posteriormente, os pds das amostras 316L-400 e 316L-400Y,03
foram compactadas a 400 MP, enquanto os pds das amostras 316L-800 e 316L-8006B
foram compactadas a 800 MP, todas em uma prensa uniaxial. A etapa de compactacao
dos pds produziu corpos verdes com 47 mm de diametro e 6 mm de espessura. For fim,
a etapa de sinterizacdo foi realizada, em atmosfera de argonio, para todos os corpos
verdes, os quais foram aquecidos numa taxa de aquecimento de 10°C.min!, mantidos
na temperatura de sinterizacdo, 1280°C para as amostras 316L-400 e 316L-400Y,03 e
1240°C para as amostras 316L-800 e 316L-8006B, durante 30 min e resfriados no interior
do forno de sinterizagcdo. As condi¢des de processamento foram definidas a partir de
estudos reportados na literatura [34-37]. As amostras 316L-400 e 316L-400Y,03 foram
processadas pelo Laboratério de Metalurgia do P96, pertencente ao Instituto de
Pesquisas Tecnoldgicas (IPT) [39], Sdo Paulo, enquanto as amostras 316L-800 e
316L-8006B foram processadas pela empresa BRATS Filtros Sinterizados e Pés Metalicos

Especiais, Sdo Paulo [40].
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3.2 Caracterizacdo dos materiais
3.2.1 Composicao quimica

A composi¢dao quimica das amostras 316L-800 e 316L-8006B foi determinada
utilizando o espectrometro de emissao dptica, Spectro Analytical Instruments, modelo
Spectrocast, do Laboratério de Ensaios Mecanicos — UCS, e o padrao BS CA 316-3
(ANEXO A). O procedimento para caracterizar a composi¢cdo quimica das amostras se
divide em duas etapas. Na primeira etapa, busca-se calibrar o equipamento utilizando o
padrdo. Para tal, sdo feitas trés medidas em regides diferentes do padrdo e,
posteriormente, é calculada a média aritmética das concentra¢cdes dos elementos
medidos. Caso as concentragdes calculadas estejam em desacordo com os valores das
concentracdes apresentadas na ficha técnica do padrao, é feito um ajuste manual para
calibrar o equipamento. Na segunda etapa, busca-se medir a concentragao dos
elementos que compdem as amostras. Para tal, realiza-se medidas em trés regides
distintas das amostras e calcula-se a média aritmética dos valores medidos para

determinar as suas composi¢des quimicas.

O efeito dos elementos quimicos da composicdo dos acos inoxidaveis austeniticos
sobre a microestrutura desses materiais pode ser avaliado a partir da relagdo Creq/Nieg,
onde o cromo equivalente é obtido por uma expressao, a qual considera a concentragao
de elementos quimicos ferritizantes, enquanto o niquel equivalente é obtido por uma
expressao, a qual considera a concentracdo de elemento quimicos austenitizante
presentes no material. As equacdes de Schaeffler (Equacdo 4 e Equacdo 5),
desenvolvidas por Schaffler, sdo uma das alternativas para determinar a cromo
equivalente e o niquel equivalente de acos inoxidaveis austeniticos [15]. A razdo
Creq/Nieq permite prever as fases que se formardo na microestrutura dos matérias apds
0 processo de atomizacdo dos pds de 316L e da solidificacdo da fase liquida proveniente

da sinterizacao.

Creq = %Cr + %Mo + 1,5%Si Equagdo 4

Ni g = %Ni+0,5%Mn Equacdo 5
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3.2.2 Microestrutura

Para avaliar a microestrutura dos materiais sinterizados foram preparadas
amostras metalograficas no Laboratério de Caracterizagao de Materiais para Mineragao,
da secdo UCS do Instituto Nacional de Engenharia de Superficies — INES. A preparacao
metalogréfica foi executada em cinco etapas: corte, embutimento, lixamento,

polimento e ataque quimico.

Na etapa de corte foi utilizada uma cortadeira metalogréfica de precisao
ISOMET 4000 e o disco de corte de carbeto de silicio, ambos da marca Buehler. Na etapa
posterior, as amostras foram embutidas em baquelite utilizando uma embutidora
PRE 30 Mi, ambas da marca Arotec. As etapas de lixamento e polimento foram realizadas
com a utilizacdo de uma lixadeira/politriz semiautomatica Tegramin 20, da marca
Struers. Para o lixamento foram utilizados uma lixa com grana #320, para lixamento
grosseiro, e um pano MD-Largo, da marca Struers, para lixamento fino. Ja no polimento,
foram utilizados os panos e as suspensdes MD-Dur (suspensdo diamantada 9 um),
MD-Mol (suspensdo diamantada 3 um) e MD-Chem (suspensdo de silica coloidal 0,25
pum), da marca Struers. Ao término de cada passo das etapas de lixamento e polimento,
as amostras metalograficas foram limpas em banho de ultrassom com acetona por 15
min. Por fim, a etapa do ataque quimico foi realizada com a imersdao da amostra
metalogréfica devidamente polida em um reagente quimico (25 mL de HCl, 50 mL de
HNOs e 25 mL de H,O destilada) por alguns segundos, com a finalidade de revelar a

microestrutura dos materiais.

A microestrutura das amostras metalograficas foi caracterizada por meio das
técnicas de microscopia 6tica (MO) e microscopia eletronica de varredura (MEV). As
imagens de MO foram obtidas por um microscdpio 6tico Axio Scope, da marca Zeiss.
Detalhes das microestruturas foram obtidos por MEV utilizando o microscépio
eletrénico de varredura com emissdao de campo, modelo MEV-FEG, equipamento
modelo MIRA 3 da marca Tescan com detector de elétrons secundarios (SE) e de
elétrons retroespalhados (BSE). A composicdo quimica dos microconstituintes
estruturais identificados foi obtida por microssonda de dispersdo de energia de raios X

(EDS) acoplada ao MEV. Todos os equipamentos estdo instalados no LCMic da UCS.
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3.2.3 Dureza

O ensaio de dureza Vickers permite medir a dureza de grandes e pequenos
volumes do material. No presente trabalho, a microdureza Vickers foi utilizada para
determinar a dureza da matriz e dos precipitados no contorno de grao do material. Os
ensaios foram realizados no Laboratério de Metalografia — LACEM, da UCS, onde foi
utilizado um microdurémetro HMV, da marca Shimadzu Scientific Instruments. De
acordo com a norma ABNT 6507-1:2008 [41], os parametros utilizados foram carga de
0,01 kgf, ou 0,098 N, e tempo de aplicacdo de carga de 10 s. Os valores calculados da
média e desvio padrdo da microdureza correspondem ao resultado de cinco medic¢des

em cada amostra.
3.2.4 Densidade

O valor de densidade das amostras foi determinado experimentalmente pelo
método de Arquimedes, sendo a densidade das amostras 316L-400 e 316L-400Y,0s
obtidas por Silva, 2013 [42], e das amostras 316L-800 e 316L-8006B obtidas por Peruzzo,

2014 [40]. A densidade relativa dos materiais foi determinada pela Equacao 8.

Pm
P, =p—><100 Equacgdo 6
t

Onde pr é a densidade relativa dada em porcentagem, pm é a densidade
determinadas experimentalmente e p: é a densidade tedrica do material. A densidade
tedrica foi determinada pela regra das misturas, em que se utilizou a fragdo massica e
as densidades teodricas dos constituintes das amostras. A densidade tedrica do AISI 316L

é de 8,0 g.cm-3, da itria é de 5,0 g.cm-3e do boro é de 2,6 g.cm-3 [43].
3.2.5 Comportamento triboldgico

Para determinar o comportamento de atrito e desgaste dos materiais, as
superficies dos corpos de prova foram previamente submetidas a um processo de
retifica, o qual foi realizado na empresa Menphis Usinagem Pesada Ltda. Com isso foi
garantida a planicidade minima exigida pela norma ASTM G133 [44] dos corpos de
prova, ou seja, que a superficie em contato com a esfera utilizada nos ensaios

tribolégicos seja plana e horizontal.
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Ensaios tribolégicos com movimento de deslizamento alternado sem meio liquido
(a seco) foram executados e em corpos de prova de ago 316L sinterizado, com adi¢do de
boro ou itria, utilizando um tribbmetro CETR com geometria de contato
esfera-sobre-placa (Figura 3), instalado no Laboratério de Pesquisa em

Corrosao — LAPEC, da UFRGS.

Antes e apds os ensaios de deslizamento, as amostras foram limpas em banho de
ultrassom em acetona por 20 min, secas com jato de ar quente e pesadas numa balanga
analitica de precisdo de 0,0001 g, modelo AY220 da empresa Shimadzu Scientific
Instruments, disponivel no LAPEC-UFRGS.

Para o sistema triboldgico experimental deste estudo, foram escolhidos como
corpos (componente de estudo), as amostras 316L-400, 316L-400Y,03, 316L-800 e
316L-8006B, com dimensdes de 44 mm de comprimento, 32 mm de largura e 4 mm de
espessura, e como contracorpo, esferas de alumina com 4,76 mm de diametro. Os
outros parametros do tribossistema, foram: carga normal aplicada sobre a esfera igual
a 5 N (pressdao maxima de contato Hertziano de 754,52 MPa [24, 45]); comprimento da
trilha de desgaste de 4 mm; frequéncia de deslizamento de 3 Hz; velocidade de
deslizamento de 24 mm.s!; tempo total de ensaio de 7.200 s; distancia percorrida de
172,8 m. Esses parametros foram monitorados e registrados durante todo o ensaio com

uma taxa de aquisicao de dados de 1 Hz.

PORTA-ESFERA E
AMOSTRA APLICADOR DE
CARGA

&

MODULO
RECIPROCATING
LINEAR

Figura 3 — Tribémetro CETR presente no LACEM da UFRGS



33

As respostas ao comportamento triboldgico dos materiais foram o
coeficiente de atrito, o coeficiente de desgaste e os mecanismos de desgaste. O
coeficiente de atrito, W, foi calculado utilizando a primeira lei do atrito (Equagdo 9),
enquanto o coeficiente de desgaste especifico, k, foi calculado utilizando o modelo de
desgaste de Archad (Equacdo 10) [23, 27]. A perda de massa devido ao desgaste foi

medida ao término de cada ensaio a partir das medidas gravimétricas.

W ~
M= 3 Equagao 7
onde W é a carga normal aplicada na esfera e F é a forga de atrito.
p— m ~
- pmxSxW Equacgao 8

onde m é a perda de massa do material, p é a densidade do material e S é a distancia
percorrida da esfera sobre a placa. Os ensaios foram realizados em triplicata e os valores

apresentados sdo uma média aritmética dos dados coletados.

Além disso, utilizando o trib6metro UMT Tribolab, da Briiker, presente no
Instituto de Materiais Ceramicos — IMC, da UCS, foi realizado um ensaio de deslizamento
unidirecional com um ciclo, com o objetivo de avaliar o efeito das particulas de itria e
dos precipitados nos contornos de grdao na matriz austenitica das amostras. Para o
ensaio, foi utilizada uma esfera de carbeto de tungsténio, com 6,35 mm de diametro, a
qual riscou a superficie das amostras previamente lixadas e polidas. A carga aplicada na
esfera foi de 1 kgf, ou 9,81 N, e a velocidade de deslizamento foi de 1,6 mm.s. Apds o
ensaio, a microestrutura das amostras foi revelada por um reagente quimico. A
preparacao metalografica das etapas para este ensaio foi idéntico a preparacao

metalografica descrita no topico de microestrutura (ver 3.2.2).

Os mecanismos de desgaste dos materiais foram determinados a partir de
imagens obtidas por MEV-FEG, equipamento modelo MIRA 3 da marca Tescan, por MEV,
equipamento modelo Superscan SS-550 da marca Shimadzu Scientific Instruments,
ambos instalado no LCMic da UCS, e a partir da composicdao quimica elementar obtida
por EDS. A partir dos dados coletados, determinou-se a morfologia das superficies

desgastadas e das tribocamadas.
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4 Resultados e Discussoes
4.1 Caracterizacdo dos pds cerdmicos e metdlicos

Os pds ceramicos e metdlicos foram caracterizados quanto sua distribuicdo de
tamanho de particulas e sua morfologia. A Tabela 4 apresenta os valores dos diametros
médio e os decis das particulas de itria, boro e aco 316L. J4 a Figura 4 e a Figura 5
apresentam as curvas de frequéncia simples e de frequéncia acumulada dessas

particulas, respectivamente.

Tabela 4 — Diédmetros médios (Dmed) € decis (D1g, Dso, Do) das particulas de itria, boro e ago

3161
Particula Dmed (Um) D10 (Um) Dso (m) Dso (Lm)
Itria 4,93 + 0,64 0,85+ 0,25 3,08 + 0,55 11,73 +2,39
Boro @ 16,35+9,28 3,60 +2,23 14,68 +8,33 25,52 +2,23
Aco 316L ® 82,02 20 60 110

@ medida por difraco a laser | ) medida por peneiramento a seco
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Figura 4 — Distribui¢éo granulométrica obtida por difracéo de laser. Curva de distribui¢éo de
frequéncia P (%) e curva de frequéncia acumulada versus didmetro de particula. (a) Particulas
de itria. (b) Particulas de boro
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Figura 5 — Distribui¢do granulométrica das particulas de ago inoxiddvel austenitico 316L
obtida por peneiramento via umida. Curva de distribuicdo de frequéncia P (%) e curva de
frequéncia acumulada versus diGgmetro de particula

4.2 Composi¢éo quimica
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As composigoes quimicas das amostras 316L-400 e 316L-400Y,03 nao puderam se

determinadas por meio da técnica de espectrometria de emissao éptica, pois sdo muito

porosas, o que impossibilitou a realizacdo da andlise. As amostras 316L-800 e

316L-8006B foram identificadas como sendo da classe 316, pois apresentaram um teor

de carbono acima da faixa do 316L (Tabela 5). O maior teor de carbono deve ser

proveniente do ligante residual do processo de compactacao dos pds. Sabe-se que acos

316L, com menores teores de carbono, sdo menos suscetiveis a corrosao intergranular,

causada pelo empobrecimento em Cr das regides vizinhas aos contornos de grdo, onde

ocorre a precipitacdo de carboneto M23Cs (onde M=Cr,Mo,Fe,) [15, 46].

Tabela 5 — Composigdo quimica dos materiais sinterizados

Elementos (% p) C Si Mn Cr Ni Mo Creq Nieg  Creq/Nieq
(min) 0 0 0 16,00 10,00 2,00 18,00 1,80 10,00
316L@
(max) 0,03 1,00 2,00 18,00 14,00 3,00 22,50 1,89 11,90
316L-800 0,086 0,792 0,139 16,85 13,14 2,197 20,23 15,79 1,28
316L-8006B 0,08 0,88 0,119 16,97 12,09 2,528 20,83 14,70 1,42

@) Composicio nominal (ASM Handbook)

O cromo e o niquel equivalentes foram calculados utilizando as EquagOes de

Schéaefler (Equagdo 4 e Equagdo 5) e podem ser observados na Tabela 5. A razdo Creq/Nieq

para as amostras 316L-800 e 316-8006B sdo de 1,28 e 1,42, respectivamente. De acordo
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com o diagrama Schaefler, ambas as amostras se situam no campo austenitico, proximas
a fronteira do campo austenitico-ferritico, com valor maximo de ferrita de 5% (Erro!
Fonte de referéncia ndo encontrada. (b)). Assim, pode-se prever que as fases formadas
durante o processo de atomizac¢do dos pds de 316L e o processo de solidificagdo da fase

liguida proveniente da sinterizagdo sao predominantemente austenita e até 5% de

ferrita.
32
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Figura 6 — Diagrama de Schdffler, em que a seta e o ponto circular indicam a regiéo onde se
situam as ligas das amostras 316L-800 e 316L-80068.

4.3 Microestrutura

A Figura 7 e a Figura 8 apresentam a microestrutura obtida por MO das amostras
316L-400, 316L-400Y,03, 316L-800 e 316L-8006B. Observa-se uma maior quantidade de
poros na amostra 316L-400 em comparacdo a amostra 316L-800, ambas sem aditivos,
compactadas a 400 MPa e 800 MPa, respectivamente. Esse resultado ja era esperado,
visto que, em maiores pressoes, as particulas tendem aumentar a area de contato entre
elas, o que favorece a transferéncia de massa e melhora a sinterizacao dos pds [9, 47].
Os poros das amostras sdo intergranulares e irregulares, tipicos do processo de

sinterizacdo, salvo os poros da amostra com adicdo de boro (316L-8006B), que os
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apresentou mais arredondados. O boro agiu como ativador de sinterizacdo em fase
liquida, fazendo que a porosidade diminuisse em razao da capacidade da fase liquida se

espalhar e preencher os espacos vazios durante a sinterizacdo [47].

(b)



Figura 7 — Imagens de MO das microestruturas dos materiais de matriz austenitica com
magnificagdo de 50 vezes. (a) 316L-400. (b) 316L-400Y,0:.

(b)

Figura 8 — Imagens de MO das microestruturas dos materiais de matriz austenitica com
magnificagcdo de 50 vezes. (a) 316L-800. (b) 316L-80068B.

38
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A andlise de MEV-FEG revela outros detalhes sobre a microestrutura das
amostras, os quais podem ser observados na Figura 9 e na Figura 10. A amostra
316L-400Y,03 apresenta, nos contornos de graos, particulas, indicadas por “1” na Figura
9 (b), que, aparentemente, ndo estdo aderidas a matriz austenitica do material. Para
confirmar a natureza dessas particulas, foram analisadas imagem obtidas por MEV-FEG
com o uso do detector de elétrons retroespalhados e mapeamento quimico por EDS
(Figura 11). Na Figura 11 (a), observa-se uma diferenca de contraste de cor entre as
particulas (mais claras) e a matriz austenitica (mais escura) da amostra 316L-400Y,03, 0
que indica que a particula seja de um material que possui atomos de maior massa
atébmica em sua composicdo. A Figura 11 (f) mostra que a particula é formada por
atomos de itrio, indicando que a itria se encontra dispersa nos contornos de grao do

material 316L-400Y,03, sem interacdo aparente com a matriz austenitica.

A Figura 10 (b) apresenta, além de poros, precipitados intergranulares na amostra
316L-8006B, que sdao formados por trés fases distintas. A fase designada como fase 2
possui aspecto liso e escuro, a fase designada como fase 3 tem aspecto lamelar e a fase
designada como fase 4, lisa e heterogenia. As duas fases sdo decorrentes da solidificacdao
da fase liquida, a qual se originou durante o processo de sinterizacdo da amostra [48,
49]. De acordo com o mapeamento quimico por EDS (Figura 12), a fase 2 é rica em
cromo, além de conter em sua composi¢cao quimica ferro e boro, o que possibilitou a
formagdao de um boreto de ferro e cromo MyBy (M=Fe, Cr). Por sua vez, a fase 3 é rica
em molibdénio e é constituida por lamelas alternadas de austenita e boretos. As lamelas
de austenita contém em sua composicdo quimica ferro, molibdénio e outros elementos,
o que forma o complexo Fe,M- y (M=Cr, Ni), enquanto as lamelas de boreto possuem
em sua composicdo ferro e molibdénio , o que forma o complexo [(Fe, Mo)B] [15, 34,
35, 48, 50, 51]. Presume-se que a fase lisa e clara, ou fase 4, (Figura 12 (b)) tenha as
mesmas caracteristicas da fase 3, no entanto a estequiometria do boreto seja diferente.
Ao relacionar os resultados experimentais da composicdo quimica e da microestrutura
das amostras, principalmente da amostra 316L-8006B, pode se dizer que o boro estd
relacionado a formacdo de austenita e boreto. Uma explicacdo viavel é que durante a
solidificacdo do material, todo o liquido reagiu na formacdao de austenita e boreto
primdrio, em que o boreto rico em Mo nuclearia e cresceria em regides vizinha do boreto

rico em cromo[15, 46].
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SEM HV: 20.0 kV WD: 14.39 mm MIRA3 TESCAN
SEM MAG: 2.00 kx Det: SE 20 ym
View field: 138 ym | Date(m/dl/y): 02/29/16 LCMicro | UCS

SEM HV: 20.0 kV WD: 14.99 mm | MIRA3 TESCAN
SEM MAG: 2.00 kx Det: SE 20 ym
View field: 138 ym | Date(m/d/y): 04/26/16 LCMicro | UCS

(b)

Figura 9 — Imagens de MEV-FEG das microestruturas dos materiais de matriz austenitica com
magnificacdo de 2.000 vezes. (a) 316L-400. (b) 316L-400Y,0:.
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4

SEM HV: 20.0 kV WD: 15.03 mm | MIRA3 TESCAN
SEM MAG: 2.00 kx Det: SE 20 pm
View field: 138 yum | Date(m/d/y): 04/26/16 LCMicro | UCS

SEM HV: 20.0 kV WD: 15.76 mm MIRA3 TESCAN
SEM MAG: 2.00 kx Det: SE 20 ym
View field: 138 um  Date(m/d/y): 03/09/16 LCMicro | UCS

(b)

Figura 10 — Imagens de MEV-FEG das microestruturas dos materiais de matriz austenitica com
magnificagcdo de 2.000 vezes. (a) 316L-800. (b) 316L-80068.
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> < ( > y/
SEM HV: 20.0 kV WD: 14.99 mm MIRA3 TESCAN
SEM MAG: 2.00 kx Det: BSE 20 pm
View fleld: 138 ym  Date(m/d/y): 04/26/16 LCMicro | UCS

(c)
(e) ()
Figura 11 — (a) Imagem de MEV-FEG da microestrutura da amostra 316L-400Y,0s obtidas com

magnificagdo de 2.000 vezes e por elétrons retroespalhados. (b) Area mapeada quimicamente
por EDS. (c) Fe, (d) Cr, (e) Ni e (f) Y mapeados por EDS

(d)
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(d) (e)

Figura 12 — Mapeamento quimico por EDS da amostra 316L-8006B. (a) Area mapeada. (b) Fe.
(c) Cr. (d) Mo. (e) B
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A Figura 13 mostra uma fase fina (fase 5) ao longo dos contornos de grao das
amostras 316L-400, 316L-400Y,0s3, 316L-800 e 316L-8006B, a qual pode ser um
carboneto M23Cs e/ou um boreto. Assim sendo, caso seja um carboneto, o boro da
amostra 316L-8006B pode se dissolver nessa fase. Inclusive, o boro pode acentuar a
precipitacdo intergranular e transgranular de carbonetos, pois ele diminui a solubilidade
de carbono na austenita [15]. Além disso, o boro pode reagir com o carboneto e formar

uma fase carbo-boreto (Cr,Fe)23(C,B)s, em acos do sistema Fe-Cr-Ni-B [52].

et

Nl »
SEM HV: 20.0 kV WD: 14.39 mm 111 MIRA3 TESCAN SEM HV: 20.0 kV WD: 14.99 mm MIRA3 TESCAN
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Figura 13 —Precipitado nos contornos de grdo, o qual pode ser o carboneto M23Cs, por MEV.
(a) 316L-400. (b) 316L-400Y,0:s. (c) 316L-800. (d) 316L-8006B
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4.4 Fases Cristalinas

A Tabela 6 e a Figura 14 trazem os resultados da identificagcdo das fases cristalinas
formadas durante a solidificacdo das amostras 316L-400, 316L-400Y,03, 316L-800 e
316L-8006B. Em todas as amostras foram identificadas a fase austenita, tipica dos
materiais da familia das ligas Fe-Cr-Ni-Mo. A fase foi identificada ao comparar o
difratograma obtido experimentalmente ao difratograma da 23-0298 da base de dados
PDF e com os resultados da literatura [53]. A analise dos dados da amostra 316L-400Y,03
nao trouxe a identificagdo de nenhuma fase além da austenita e da itria, provavelmente
pelo baixo teor de itria adicionada na amostra. A andlise dos dados da amostra
316L-8006B permitiu identificar também o carboneto de cromo (Cr23Cs), presente no
contorno de grao, o qual foi mostrado na andlise de microestrutura, por comparacgao
entre a ficha 00-035-0783 da base de dados PDF e o difratograma do material. Além
disso, foi possivel determinar o boreto (fase 2) como sendo um boreto cristalino
ortorrdbmbico CrigsFeossBogs (ficha 00-035-1180), o qual foi também observado por
Padilha e Schanz, 1980 [52]. A fase lamelar (fase 3) e a fase lisa clara (fase 4) ndo foram
identificadas, provavelmente pela pequena quantidade que foi formada. Os dados
experimentais da analise das fases cristalinas foram obtidos por difracdao de Raios X e

discutidos por Figueiredo, 2010 [39], e Peruzzo, 2014 [40].

Shenggiang et al. (2011) investigaram a microestrutura do aco
18% p Cr-4% p Ni-1% Mo-3,5% p B-0,27% p C. Os autores analisaram imagens por TEM
e confirmaram que os boretos ricos em Cr e Mo em suas amostras s3ao
Fe(1,35-136)-Cr(0,92-1,05)-Bo,96 € Fe(0,73)-Cr(0,45-M0(0,78)-B, respectivamente, os seja, do tipo
M:B [53]. Assim sendo, presume-se que a fase lamelar (fase 3) e a fase lisa clara (fase 4)

sejam um boreto M2B (M=Fe,Cr,Mo) com diferentes estequiometrias.

Tabela 6 — Fases identificadas das amostras 316L-400, 316L-400Y,0;, 316L-800 e 316L-8006B

Amostras Fases

316L-400 y-Fe
316L-400Y»03 y-Fe

316L-800 v-Fe; Cra3Ce

316L-8006B v-Fe; Cr23Cs; CriesFeo.3sBo.gs
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Figura 14 —Difratogramas das amostras (a) 316L-400, (b) 316L-400Y,0;, (c) 316L-800 e
(d) 316L-8006B

4.5 Densidade e dureza

A densidade e a microdureza das amostras 316L-400, 316L-400Y,03, 316L-800 e
316L-8006B s3do apresentadas na Tabela 7. A pressao de compactagdo mostrou-se ser
um fator importante para aumentar a densificacdo das amostras, como mostrado pelos
resultados das amostras sem aditivos (316L-400 e 316L-800). A adicdo de boro também
mostrou mesmo efeito, como pode ser visto pelos resultados das amostras
compactadas com a mesma pressdo (316L-800 e 316L-8006B). As maiores forgas
comprensivas aplicadas nos pds durante a etapa de compactacdao sdo capazes de
diminuir a porosidade do material [18, 54]. Em rela¢do a adicdo de boro, durante o
processo de sinteriza¢do, ha formacao de fase liquida durante a sinterizacdo gracgas ao
boro, a qual faz com que os poros sejam preenchidos por material, o que resulta em

menor porosidade. Perruzo, 2014, observou que maiores temperaturas de sinterizacdo
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e maiores teores de boro favorecem o aumento da densificagdo de ligas Fe-Cr-Ni-Mo,
no entanto geram distor¢Ges, o que requer retrabalho nos produtos sinterizados [40]. A
amostra com adig¢do de itria (316L-400Y,03) apresentou menor densidade que a amostra
sem aditivos obtidas na mesma temperatura de sinterizagao (316L-400). O baixo teor de
itria, a baixa temperatura de sinterizacdo e atmosfera inerte durante a sinterizacdo nao
permitem a formacdao de um o6xido YxMyO (M=Fe, Cr). Chevalier, 2002, relatou a
presenca da fase perovskita (YCrOs) na mistura de pds de Cr,03 e de Y;03, a qual foi
submetida a temperaturas de 1000°C em atmosfera oxidativa por 72, 188 e 288 h [55].
A perovskita possui estrutura cristalina ortorrémbica [55] e tem uma boa interagdo com
a matriz austenitica, o que favorece a densificacdo do material [36]. Sem a formacdo da
pervoskita, a itria fica isolada no material e dificulta a transferéncia de massa durante o
processo de sinterizacdo, o que resulta num material mais poroso. Na literatura,
observa-se densidades de materiais com matriz de 316L obtidos por metalurgia do pé
similares aos valores obtido nesse trabalho (densidades entre 6,6 e 7,3 g.cm™, o que

representa de 83 a 92% da densidade tedrica) [35-37, 56].

Tabela 7 — Valores de dureza Vickers e densidade dos materiais

. Densidade .
Amostras Densidade . . Fase Dureza Vickers
(g.cm-3) (% de’n§|dade (HV)
tedrica)
316L-400 6,70+ 0,011 83,75 Austenita 185,3+6,4
316L-400Y203 6,49+0,011 81,61 Austenita 210,1+ 36,8
316L-800 7,15+ 0,05 ? 88,82 Austenita 206,1+17,7
Austenita 224,4 +19,4
316L-8006B 7,40 +£0,02 2 93,15 Fase 2 1047,9 +331,3
Fase 3 377,1+£22,6

! Fonte: Silva (2013) [42] | 2 Fonte: Peruzzo (2014) [40]

Os valores da microdureza apontaram que a adi¢cdo de aditivos resultou num
material com menor dureza, no caso da amostra 316L-400, e com maior dureza, no caso
da amostra 316L-8006B. A dureza da amostra 316L-400 pode ser explicada pela alta
porosidade do material. Poros atuam como concentradores de tensdo e,
consequentemente, favorecem a deformacao plastica do material. A itria adicionada na

composi¢ao da liga, amostra 316L-400Y,03, atuou como agente endurecedor, o que
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aumentou a dureza da matriz do material em comparagdo a matriz do material da
amostra sem itria. A dureza da amostra 316L-8006B pode ser explicada pela melhor

densificacdo do material e pela presenca de fases duras (boretos).

4.6 Comportamento triboldgico

4.6.1 Coeficiente de atrito e coeficiente de desgaste especifico

Com os ensaios de deslizamentos obteve-se a evolucdo do coeficiente de atrito
das amostras 316L-400, 316L-400Y,03, 316L-800 e 316L-8006B ao longo do ensaio
(Figura 15). Observou-se um rdpido aumento do coeficiente de atrito de todas as
amostras em poucos segundos de ensaio (entre 100 e 500 s), seguido por um aumento
menos intenso, até a estabilizacdo aos 2500 s aproximadamente. O periodo inicial é
comumente chamado de periodo de assentamento (running-in), e o subsequente de

periodo estaciondrio (steady state).

Para calcular o valor do coeficiente de atrito médio de cada material a partir das
trés repeticdes de ensaio, apresentados na Figura 16(a), foram utilizados os valores de
atrito correspondentes ao periodo estaciondrio de cada ensaio. Observa-se que,
considerando o desvio padrdo, as amostras sem aditivos (316L-400 e 316L-800) e com
1% p de itria (316L-400Y,03) tiveram coeficiente de atrito médio iguais e superiores ao
da amostra contendo 0,6% p de boro (316L-8006B), cujo coeficiente de atrito médio foi
de 0,76 + 0,03. A adicdo de boro causou uma diminuicdo do coeficiente de atrito da
amostra 316L-8006B de 6,17% em relacdao a amostra 316L-800. No entanto, esse valor
€ muito maior que os valores tipicos da condicdo de lubrificacdo sélida, que sdo

comumente préximo a 0,2 [23, 57, 58].

Para determinar o coeficiente de desgaste especifico, foi utilizada a Equacao 10,
a qual correlaciona o volume de material removido por unidade de distancia e carga
normal. Os valores calculados sdo mostrados na Figura 16 (b), onde observa-se que a
amostra com boro (316L-8006B) teve menor coeficiente de desgaste entre todas as

amostras, indicando sua maior resisténcia ao desgaste por deslizamento.
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Figura 15 — Grdfico do coeficiente de atrito em fungdo do tempo de ensaio. (a) Repetigdo 1.
(b) Repeticdo 2. (c) Repetigcdo 3

Assim, embora ndo tendo acdo como lubrificante sdlido, o boro aumentou
significativamente a resisténcia ao desgaste dos agos austeniticos Fe-Cr-Ni-Mo. Isso
indica que os mecanismos de atrito e de desgaste atuantes no material na presenca de
boro foram distintos. Em relacdao ao atrito, o boro deve ter formado uma camada
superficial (ou tribofilme) com elevada resisténcia ao cisalhamento, que causou um
coeficiente de atrito elevado. O mesmo efeito deve ter ocorrido com as amostras com
itria e sem aditivos. O comportamento favoravel do desgaste das amostras contendo
boro, pode ser relacionado a densificacdo e a microestrutura, como discutido
anteriormente. Assim, a presenca de boretos eutéticos na microestrutura do material
da amostra 316L-8006B contribui para o endurecimento do material e

consequentemente para melhorar a resisténcia ao desgaste [4].

A menor resisténcia ao desgaste da amostra 316L-400Y,0s (Figura 16 (b)) pode

ser correlacionada com sua baixa densidade, pois as particulas endurecedoras de Y,03
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observada nos contornos de grdo e nos poros devem ter favorecido a nucleacdo e

crescimento de trincas e, consequentemente, remogdo de material por desgaste.
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Figura 16 — Resultados dos ensaios de desgaste por deslizamento linear alternado dos
materiais 316L-400, 316-800, 316L-400Y,03 e 316L-80068B. (a) Coeficiente de atrito médio.
(b) Coeficiente de desgaste especifico

Ao analisar a Figura 16, nota-se que a composicdo e o processamento dos
materiais com matriz de aco inoxidavel austenitico ndo influenciam nos seus
coeficientes de atrito, no entanto influenciam significativamente nos seus coeficientes
de desgaste. Esse fato confirma as teorias de atrito e desgaste encontradas na literatura,
as quais propdem fendmenos diferentes para atrito e para desgaste, que n3do sao
necessariamente dependentes entre si [23, 24]. Os fen6menos de atrito implicam
dissipacdo de energia no tribossistema, através de tensdo de cisalhamento presente na
interface do contato. Os fendmenos de desgastes, por sua vez, sdo descritos pelas
probabilidades de cada contato entre asperezas gerar uma particula de desgaste num
tribossistema sob niveis especificos de carga normal, velocidade tangencial, distancia de
deslizamento e tipo de material [23, 59]. Na literatura, é possivel encontrar
comportamento tribolégico como o descrito acima. Archard e Hirst (1956) apontam
valores para coeficiente de desgaste que variam trés ordens de grandeza (de 102 a 10)
para materiais metalicos, enquanto Bowden e Tabor (1964) e Neale (1973) apontam

valores para coeficiente de atrito estatico que variam muito pouco (de 0,5 a 0,8) para o
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mesmo grupo de materiais [60, 61]. Uma descricdo detalhada dos mecanismos serd

abordada a seguir.
4.6.2 Mecanismos de desgaste

Pelas técnicas de MEV e de EDS analisou-se o comportamento de desgaste dos
materiais submetidos aos ensaios de deslizamento alternado. As Figura 17 a Figura 19
mostram as trilhas de desgaste das amostras 316L-400, 316L-400Y,03, 316L-800 e
316L-8006B, as quais sdo o corpo do sistema, enquanto a Figura 20 e a Figura 21
mostram o desgaste sofrido pelas esferas de alumina, as quais foram usadas como
contracorpo no sistema. Nota-se em ambas as superficies desgastadas, corpo e
contracorpo, caracteristicas tipicas de desgaste adesivo, como deformacdo pldstica e
particulas aderidas. Na trilha de desgaste dos corpos, nota-se também a presenca de
riscos de abrasdo. A deformacdo plastica e os riscos devem ter sido produzidos por
particulas de desgaste retidas na interface e endurecidas por encruamento. O desgaste
por adesdo caracteriza-se pela transferéncia dessas particulas. Em outras palavras, as
particulas de desgaste sdo uma mistura de fragmentos de material removido, que foram
submetidas a tensdes interfaciais trativas e compreensivas, as quais responsaveis pelo
encruamento e, consequentemente, endurecimento dos agregados de particulas de
desgaste [23, 24, 26]. Esse tipo de desgaste é de acos inoxidaveis austeniticos forjados,
como visto no estudo de Yang (1985) [62]. Além do desgaste adesivo, as superficies
também sofreram desgaste por reacao triboquimica, visto que as superficies ficaram
cobertas por um filme (ou tribocamada) [23, 24, 26]. A natureza das tribocamadas foram
estudadas por andlise de EDS, que apontaram a provavel formacdo de 6xidos por toda
a extensdo das superficies desgastas, tanto para os corpos (Figura 22 a Figura 25),
guanto para os contracorpos. Devido aos altos valores do coeficiente de atrito obtidos
para as amostras 316L-400, 316L-400Y,03, 316L-800 e 316L-8006B, presumiu-se que as
tribocamadas eram frageis e tinham pouca aderéncia as superficies em contato, as quais
sdo caracteristicas indesejadas para uma tribocamada que atue como lubrificante
sélido.

Vardavoulias et al. (1996) mostraram em seu estudo que a adi¢do de itria na
composicao do aco 316L aumentou, embora com uma pequena varia¢do, o coeficiente

de atrito do material, o que indica que a itria, mesmo adicionada com um agente
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endurecedor, ndo atua como um lubrificante sélido [38]. No entanto, o estudo dos
autores aponta que a adi¢do de itria aumentam a resisténcia ao desgaste do material,
justamente ao contrdrio no que acontece neste trabalho. Os valores obtidos tanto o
coeficiente de atrito, quanto para o coeficiente de desgaste especifico obtidos no estudo
dos autores foram menores que os obtidos nesse trabalho, devido a adicdo de um
ativador de sinterizagdo no material, o que favoreceu a densificagdao do material. Além
disso, Vardavoulias et al. (1956) apresentar imagens obtidas por MEV, as quais também

mostram caracteristicas de desgaste adesivo nas superficies dos materiais [38].

A seguir, apresentam-se as imagens de MEV (Figura 26 e Figura 27) das superficies
resultantes dos ensaios de deslizamento unidirecional com um ciclo, os quais foram
realizados com o intuito de compreender o efeito dos microconstituintes, precipitados
de itria, carbonetos de cromo e boretos, no coeficiente de desgaste dos materiais (Figura
16 (b)). E visivel que a carga aplicada durante o ensaio foi o suficiente para deformar
plasticamente a superficie das amostras 316L-400, 316L-400Y,0s3, 316L-800 e
316L-8006B. Em todas as amostras a fase austenitica foi riscada, enquanto as particulas
de itria, na amostra 316L-400Y,0s3 (Figura 26 (b)), as fases 2 e 3 (boretos), na amostra
316L-8006B (Figura 27 (b)), e os carbonetos (Figura 28) nao foram riscados, devido as
suas altas durezas (Tabela 7). A Figura 29 exibe um poro contendo particulas de itria que
foram parcialmente removidas devido a um esfor¢co mecanico produzido durante a
preparacao metalografica da amostra ou no ensaio de deslizamento unidirecional com
um ciclo. As particulas de itria, por ndao terem uma boa adesdao com a matriz austenitica,
podem ser removidas dos contornos de grdos e atuar com uma particula de desgaste.
Essas evidéncias explicariam a menor resisténcia ao desgaste da amostra 316L-400Y,03

e a maior resisténcia ao desgaste da amostra 316L-8006B (Figura 16 (b)).

A adicdo de boro e de itria em acos inoxidaveis austeniticos Fe-Cr-Ni-Mo alterou
as propriedades tribolégicas e a microestrutura dos materiais. O boro permitiu a
obtencdo de um material menos poroso, mais duro e com melhor resisténcia ao
desgaste. Esses efeitos se devem a capacidade de o boro criar fase liquida durante a
sinterizacdo, a qual garante o melhor preenchimento dos poros e a precipita¢do de fases
duras nos contornos de grdo. A itria, por sua vez, permitiu a obtencdo de um material

com fase mais dura, mas com baixa resisténcia ao desgaste e densificacdo. Esses efeitos
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se devem, provavelmente, a falta de interacao das particulas de itria com a matriz, as
quais podem ser removidas devido a algum esfor¢o mecanico e atuar como particula de
desgaste. No entanto, a itria, combinada com algum ativador de sinterizacdo, é capaz
de aumentar a resisténcia ao desgaste e a densificagdo do material, como mostrado por

Vardavoulias (1996).
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Figura 17 — Imagens de MEV em diferentes magnificagcées das superficies dos discos apds
ensaios de desgaste por deslizamento alternado contra esferas de alumina. (a) 316L-400. (b)
316L-400Y,0;3
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Figura 18 — Imagens de MEV em diferentes magnificacées das superficies dos discos apds
ensaios de desgaste por deslizamento alternado contra esferas de alumina. (a) 316L-800. (b)
316L-80068
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Figura 19 — Imagens de MEV mostrando detalhes caracteristicos das trilhas de desgaste.
(a) 316L-400. (b) 316L-400Y,0s. (c) 316L-800. (d) 316L-80068
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Figura 20 — Imagens de MEV em diferentes magnificacbes das superficies das esferas de
alumina apds ensaios de desgaste por deslizamento alternado. (a) 316L-400. (b) 316L-400Y,0;
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Figura 21 — Imagens de MEV em diferentes magnificacbes das superficies das esferas de
alumina apds ensaios de desgaste por deslizamento alternado. (a) 316L-800. (b) 316L-8006B
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Figura 22 — Mapeamento e espectro quimico por EDS da amostra 316L-400. (a) Area
mapeada. (b) Fe. (c) Cr. (d) Mo. (e) Ni. (f) O
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Figura 23 — Mapeamento e espectro quimico por EDS da amostra 316L-400Y0s. (a) Area

mapeada. (b) Fe. (c) Cr. (d) Mo. (e) Ni. (f) O
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Figura 24 — Mapeamento e espectro quimico por EDS da amostra 316L-800. (a) Area
mapeada. (b) Fe. (c) Cr. (d) Mo. (e) Ni. (f) O
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Figura 25 — Mapeamento e espectro quimico por EDS da amostra 316L-80068. (a) Area
mapeada. (b) Fe. (c) Cr. (d) Mo. (e) Ni. (f) O
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Figura 26 — Imagens de MEV em diferentes magnificacées das superficies das amostras apds
ensaio de riscamento contra de carbeto de silicio. (a) 316L-400. (b) 316L-400Y,03
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Figura 27 — Imagens de MEV em diferentes magnificacbes das superficies das amostras apds
ensaio de riscamento contra de carbeto de silicio. (a) 316L-800. (b) 316L-80068B
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Figura 28 — Imagem de MEV que mostra carboneto no contorno de grdo da amostra
316L-400Y-,0;3, o qual ndo foi riscado e removido durante o ensaio de riscamento.
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Figura 29 — (a) Imagem de MEV que mostra poro originado apds particula de itria ser
parcialmente removida. (b) espectro do remanescente da particula de itria.
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5 Conclusoes

A adicdo de boro e de itria teve influéncia na formagdo da microestrutura dos
materiais durante a sua sinterizacdo. Como efeito, a presenca do boro na composicao
do acgo inoxidavel austenitico Fe-Cr-Ni-Mo favoreceu a formag¢dao de uma fase liquida
durante a sinterizacdo do material, a qual preencheu os poros e aumentou a
densificagdao. Além disso, a fase liquida durante a solidificagdo transformou-se em fases
duras, as quais estavam localizadas nos contornos de grao. Essas fases duras sdo boretos
ricos em Cr ou Mo. J4 as particulas de itria ndo aderiram a matriz austenitica do material,

o que favoreceu a formacao de poros.

A pressdo de compactacdo se mostrou um fator importante para a densificacao
dos materiais. Os pds submetidos a maiores pressdoes de compactacdo apresentaram

uma maior densidade do corpo sinterizado.

Foi possivel observar que a adicao de boro e de itria no ago inoxidavel austenitico
ndo contribuiu com a diminuicdo do coeficiente de atrito dos compdsitos. No entanto,
a adicdo desses elementos alterou os valores do coeficiente de desgaste especifico,
sendo que as amostras com boro apresentaram um desgaste menor e as amostras com
itria apresentaram um desgaste maior se comparadas com as amostras de ago

inoxidavel austenitico livre desses elementos.

Os boretos possuem uma boa adesdo a matriz austenitica, além de elevada
dureza, o que aumenta a resisténcia ao desgaste do material. Além disso, esse material
possui uma menor quantidade de poros, que sdao concentradores de tensao e, portanto,
podem nuclear a formacao trincas. Por sua vez, a itria ndo estd bem aderida a matriz e
pode ser removida devido a um esfor¢co mecanico e atuar com particula de desgaste, o

gue favorece o aumento do coeficiente de desgaste especifico.

A adicdo de boro e de itria ndo teve efeito no coeficiente de atrito, visto que os
valores obtidos apds ensaio de deslizamento alternado sdo préoximo a 0,8 para todos os
materiais. Assim sendo, nem o boro, nem a itria possuem caracteristicas de lubrificantes

solidos.

Os mecanismos de desgaste observados em todas as amostras, independente da
microestrutura e da densificacdo indicam desgaste por adesdo e por reagao

triboquimica. Esses mecanismos de desgaste sdo tipicos para acos inoxidaveis
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austeniticos. As tribocamadas formadas nas superficies em contato durante o ensaio de
deslizamento alternado possuem provavelmente sejam éxidos, devido aos altos teores
de O, Cr e Fe. No entanto, esses dxidos ndo possuem boa adesdo na superficie, o que

justifica o alto coeficiente de atrito dos materiais.
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6 Sugestoes para trabalhos futuros

Com o objetivo de melhor entender os fen6menos observados neste trabalho,
sugere-se uma analise mais profunda sobre a microestrutura das amostras, sobretudo,
com adigdo de boro. As fases lamelares e lisa clara possuem composi¢ao desconhecida,

as quais podem ser investigadas por DRX em medidas a baixo angulo.

Além disso, seria interessante verificar como as particulas de itria interagem com
a matriz. O ensaio de riscamento geraria uma forte deformagdo plastica e poderia
indicar se ha arrancamento das particulas de itria durante o ensaio de deslizamento. Isso

ajudaria a explicar o aumento do coeficiente de desgaste especifico do material.

Analises como espectrometria Raman ou espectrometria Mossbauer permitiriam
conhecer a natureza dos 6xidos formados na trilha do desgaste, o que auxiliaria no

entendimento do comportamento triboldgico dos materiais em contato.

Realizar ensaios de deslizamento alternado com diferentes pardametros, como
velocidade de deslizamento, tempo de ensaio e carga aplicada, para verificar se existe

transicdo de atrito e transicdo de desgaste.

Por fim, preparar uma amostra que contenha tanto boro, quanto itria e repetir os
ensaios de caracterizacdo. Assim, poderia ser analisado o efeito de um agente
endurecedor (itria) e de um ativador de sinterizacdo (boro) na microestrutura e nas

propriedades triboldgicas do material.
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ANEXOS

Anexo A

Brammer Standard Company, Inc.

Certificate of Analysis

B.S. CA 316-3

AISI Stainless Steel Grade 3161 Calecium Treated Reference Material

Certified Estimate of Certified Estimate of
Valuc' Uncertainty” Valuc' Unceriainty”

Analysis listed as percent by weight

c 0.018 0.003 Co 0.22 0.02

Mn 1.60 0.03 N 0.058 0.002
0.027 0.002 Nb 0.031 0.004

S 0.024 0.002 (o] 0.0026 0.0005

Si 0.49 0.03 Sn 0.010 0.002

Cu 0.43 0.01 Ti 0.033 0.003

Ni 11.26 0.05 v 0.063 0.004

Cr 17.49 0.08 w 0.050 0.005

Mo 2.04 0.04 Informational values

Al 0.004 0.002 As (0.006)

B 0.0005 0.00015 Sb (0.0018)

Ca 0.0030 0.0003

' The certified value listed is the present best estimate of the true value based on the results of an
interlaboratory lesting program.

* The uncertainties listed are based on value judgments of the material inhomogeneity and possible bias in
the determined analytical values. No attempt is made to derive exact statistical measurements of
imprecision because several methods were used in the determination of most constituents,

Data in parentheses are not certified and are provided for information only.

The requirements of 150 Guide 31 and ISO Guide 35 were generally followed for the preparation of this
reference material and certificate of analysis. This is a reference material as defined by 1SQ Guide 30.

See reverse side for more information. Certificate Number REV-CA316-3-010594

Brammer Standard Company, Inc., 14603 Benfer Road, Houston, TX 77069-2895
Telephone (281) 440-9396 Fax (281) 440-4432
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