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Risers sdo estruturas multicamada compostas por arames metélicos e camadas
poliméricas, utilizados no transporte e producgdo de petréleo. A armadura de pressao € a
camada responsavel por suportar as cargas radiais de pressdes internas do riser, sendo
produzida a partir de um arame helicoidal de aco e que possui intertravamento. Devido
a parametros de projeto, existe a necessidade de o aco utilizado possuir uma certa
ductilidade. O intertravamento que confere flexibilidade ao riser é responsavel pelo
desgaste na armadura de pressao, uma vez que o0 atrito e 0 movimento relativo nesta
pode ocasionar a aparicdo de particulas, caracterizando assim um desgaste
microabrasivo. O presente trabalho visa estudar o efeito do tratamento criogénico
profundo e da nitretacdo a plasma no desgaste microabrasivo da regido de contato da
armadura de pressdo. Para tanto, foram retiradas amostras diretamente da regido de
contato de uma armadura de pressédo e realizado ensaios de caracterizacdo do material e
ensaio de desgaste microabrasivo por esfera rotativa livre. As amostras foram testadas
como recebidas, com o tratamento criogénico profundo e com nitretacdo a plasma
realizada a 515 °C por 8, 24 e 48 horas de duracdo. O material com tratamento
criogénico profundo apresentou um perfil de microdureza Vickers e um coeficiente de
desgaste muito semelhante ao da amostra como recebida. As amostras nitretadas
apresentaram um valor de microdureza proximo a regido superficial maior que ao da
amostra como recebida (21,8%, 23,2% e 29%), além de apresentar também uma
melhora no coeficiente de desgaste na regido transiente (29,85%, 28,53% e 29,81%) e
permanente (19,18%, 25,19% e 28,09%).

Palavras-chave: riser, desgaste microabrasivo, nitretacdo ionica, tratamento criogénico

profundo.
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Risers are multilayer structures composed of metallic wires and polymeric layers, used in oil
production and transportation. The pressure armor is the layer responsible for supporting the
internal radial pressures and is produced from a helical interlocked steel wire. Due to project
parameters, the steel used possesses a certain ductility. The interlocking structure which gives
flexibility to the riser is also responsible for wear on the pressure armor, with friction and
relative motion causing the appearance of particles, resulting in a micro-abrasive wear. The
present work aims to study the effect of deep cryogenic treatment and plasma nitriding on the
micro-abrasive wear of the contact patch of the pressure armor. Samples were taken directly
from the contact region of the pressure armor. Material characterization and the micro-
abrasive wear test were performed on a free ball machine. The tests were conducted on the
samples as received, with deep cryogenic treatment and with plasma nitriding (at 515 °C for
8, 24 and 48 hours). It was observed that the material with deep cryogenic treatment had a
Vickers microhardness profile and wear coefficient very similar to that of the sample without
treatment. The nitrided samples showed a higher (21.8%, 23.2% and 29%) microhardness
value at the surface region than the sample as received, and also an improvement in wear
coefficient in the transient region (29.85%, 28.53% and 29.81%) and permanent region
(19,18%, 25,19% and 28,09%).

Keywords: riser, micro-abrasive wear, plasma nitriding, deep cryogenic treatment.
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1. INTRODUCAO
1.1. MOTIVACAO

O setor de producdo de energia enfrenta uma grande necessidade de aumento de
producdo, uma vez que a demanda energética aumenta a cada ano. No Brasil, a Petrobras é a

lider do setor petrolifero, tendo grandes influéncias na producdo do mercado mundial [1].

A descoberta do Pré-Sal em 2006 representou um novo capitulo na histéria do petroleo
mundial. A nova provincia de 6leo apresenta uma extensdo de quase 800 km de comprimento
e reservas estimadas em bilhdes de barris de 6leo leve. Mas o ambiente onde as novas jazidas
se encontram traz grandes riscos, além de dificuldades de transporte e logistica. O local
apresentava acesso limitado e sem infraestrutura de producéo pré-instalada para produzir éleo
e gas, além de outras dificuldades como: distancia de 300 km da costa, lamina d’agua
atingindo 2200 m de profundidade e reservatorios chegando a 5000 m abaixo do leito
marinho, incluindo uma camada de sal de aproximadamente 2000 m de espessura. Para
solucionar tal desafio, foi necessaria a criacdo de novas tecnologias capazes de suportar as

altas pressdes dos reservatorios e 0s contaminantes presentes nos fluidos produzidos[2].

Buscando um melhor desempenho em uma regido tdo adversa como o Pré-Sal, a
Petrobras desenvolveu o mais profundo riser flexivel em lamina d’agua. Este passou por um
desenvolvimento especifico para atender ao servigo corrosivo e as aguas ultraprofundas. O
riser flexivel em maior profundidade (2.220 m) foi instalado no Campo de Lula, no projeto
Iracema Sul. Ja estdo em operacdo mais de 35 risers flexiveis na Bacia de Santos, utilizados
na producdo de petroleo e gas natural. Além disso, foi desenvolvida a primeira boia de
sustentacdo de risers (BSR), a qual diminui os movimentos transferidos aos risers rigidos,
minimizando assim o dano devido a fadiga e garantindo sua vida Gtil mesmo em condi¢des
meteoceanograficas severas [3]. Este desenvolvimento tecnoldgico a partir de investimento
em pesquisa e parcerias resulta em recordes de producdo frequentes na camada Pré-Sal, o que
demonstra a eficiéncia das atividades e a conquista de resultados solidos pela empresa, tendo
como resultado a marca histérica de 865 mil barris de petroleo produzidos em um Unico dia (8
de julho de 2015) [4].

Devido a caracteristica dindmica da aplicacdo do riser, a norma internacional API-
17B, utilizada como uma das referéncias do trabalho, apresenta o desgaste interno entre 0s

fios que compdem a armadura de pressdo (tema do estudo) como uma das causas de falha
1



desta, podendo acarretar na reducdo da capacidade estrutural, ruptura de tubulacéo (exploséo)
ou extrusdo/escapamento da bainha de pressdo interna. O desgaste também é citado como
sendo um parédmetro importante a ser considerado no teste contra falhas, sendo ainda o
desgaste e a corrosdo parametros de determinacdo do calculo da vida util do tubo flexivel [5].
Sendo assim, o desgaste desempenha um importante papel tanto no dimensionamento quanto
na vida Util da armadura de pressdo. Dessa forma, a diminuicdo no desgaste pode levar ao
desenvolvimento de uma camada de pressdo com uma vida atil maior e a um aumento na
seguranca durante sua operacdo. Devido a parametros de projeto, o material utilizado na
camada Z é um aco de médio carbono, que tem como base a liga AISI 1035, que possui uma
boa ductilidade, mas uma pequena resisténcia ao desgaste. Ao utilizar tratamentos que
possuem a propriedade de aumentar a resisténcia ao desgaste em agos, principalmente acos
ferramentas, como a nitretacdo a plasma e o tratamento criogénico profundo, buscou-se a

melhoria da resisténcia ao desgaste deste material.

H& no Brasil uma lei que prevé que empresas concessionarias, nos campos de alta
produtividade de 6leo e gas, devem investir 1% da receita bruta em acles de Pesquisa e
Desenvolvimento. A Petrobras utiliza parte desses recursos para aumentar o namero de
profissionais qualificados na industria de energia com o Programa de Formacdo de Recursos
Humanos (PFRH), uma parceria com a Agéncia Nacional do Petréleo, Gas Natural e
Biocombustiveis (ANP). O Programa investe em bolsas de estudo para estudantes de niveis
técnico e superior (graduacdo, mestrado e doutorado), coordenadores e pesquisadores
visitantes do setor de Petroleo, G&s Natural e Biocombustiveis, assim como em melhorias nas
condicGes de ensino e infraestrutura nas instituicdes parceiras [6]. O presente trabalho é fruto
da parceria da Petrobras com a Universidade de Brasilia, denominado PFRH-PB-24.

1.2. OBJETIVO

O objetivo deste trabalho € investigar o efeito do tratamento criogénico profundo e da
nitretacdo a plasma sobre a resisténcia ao desgaste microabrasivo do material de fabricagdo da

armadura de pressdo, que compde um riser flexivel.



2. REVISAO BIBLIOGRAFICA
2.1. TUBO FLEXIVEL - RISER

Os tubos flexiveis sdo estruturas multicamadas utilizadas pela inddstria do petréleo
para o transporte de fluidos, tanto no sistema de extracdo do petréleo quanto em seu
escoamento. Além disso, estes tubos podem ser utilizados em aplicacbes no continente
(onshore) e em alto mar (offshore). Os tubos flexiveis tém como caracteristicas uma baixa
rigidez a flexdo e uma boa resisténcia axial a tracdo, propriedades estas alcancadas a partir da

estrutura multicamadas que os compde [5].

Séo denominados risers os tubos flexiveis utilizados em aplicaces dinamicas, sendo
estes responsaveis pela conexdo entre pontos que possuem mobilidade relativa (conexdo entre
a plataforma flutuante e as unidades de extracdo de petrleo submarinas). Os risers sao
dimensionados de maneira a resistir aos esfor¢os dinamicos provenientes das solicitacdes de
trabalho, externas e acidentais [5,7]. A aplicacdo estatica mais comum dos tubos flexiveis sdo
as flowlines, responsaveis por conectar as unidades submarinas entre si. Flowlines sdo
utilizadas com o propdsito de facilitar o projeto das tubulagdes submarinas em situagdes nas
quais a utilizacdo de tubos rigidos é pouco viavel, como em leitos irregulares. Como a
aplicacdo neste caso € estatica, as caracteristicas flexiveis do tubo beneficiam apenas o
processo de instalacdo destes [5]. A Figura 1 apresenta uma plataforma flutuante que utiliza

tubos flexiveis dindmicos (risers) e estaticos (flowlines).

Plataforma
Flutuante

Riser Flexivel

/ (Dinimico)

Flowline
(Estatico)

S —

Figura 1 - Plataforma flutuante com tubos flexiveis dinamico e estatico [5] (modificado).
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A norma API 17B [5]fornece diretrizes para a concepc¢do, andlise, fabricacéo, testes,
instalacdo e operacdo de tubos flexiveis e de sistemas de tubos flexiveis para aplicacdes
onshore, submarinas e maritimas. As normas APl 17J [7] e API 17K séo suplementos da API
17B, que especificam os requisitos minimos para a concepcdo, selecdo de materiais,
fabricacdo, testes, marcacdo e embalagem de tubos flexiveis com camadas ndo aderentes
(unbounded) e camadas aderentes (bounded), respectivamente [8].

Os tubos flexiveis podem ser caracterizados por possuirem camadas aderentes ou
camadas ndo aderentes. O tubo flexivel de camada aderente (bounded) € constituido por um
conjunto de camadas de elastdmero, podendo este ser a matriz do tubo ou envolver
individualmente cada uma das camadas e posteriormente ser colado ou fundido de maneira a
tornar-se uma sé estrutura. Por serem o foco deste estudo, os tubos flexiveis ndo aderentes

serdao explicados em maior detalhe no proximo item.

2.1.1. Tubo Flexivel de Camadas Nao Aderentes (Unbounded)

A armadura de pressdo estudada neste trabalho foi retirada de um tubo flexivel
multicamada ndo aderente. A Figura 2 apresenta em detalhes um exemplo das camadas que
podem estar presentes em um riser flexivel ndo aderente. Os itens a seguir detalham as

camadas de acordo com as normas APl 17B e API 17J.

| Revistimento Externo——
Armadura de Tracio
- Fita Anti-Desgaste

Armadura de Tracio

— Fita Anti-Desgaste

) Reforco da Armadura de Pressiao

Armadura de Pressio
Revestimento Interno

Carcaca Intertravada __

Figura 2 - Camadas presentes no riser flexivel unbounded [5] (modificado).



2.1.1.1. Carcaca intertravada
Esta é a camada mais interna do tubo, tendo contato direto com o fluido a ser
transportado. A principal funcdo desta camada é prevenir o colapso do tubo caso haja falha
em alguma das outras camadas, sendo também responsavel por resistir a cargas radiais. Esta
camada possui um nivel de flexibilidade devido ao formato de seu intertravamento (Figura 3).
Uma vez que ha contato direto com o fluido, é necessario que o0 a¢o ndo seja suscetivel a

corrosdo, sendo que geralmente séo utilizados agos inoxidaveis.

Figura 3 - Exemplo de formato da carcaca intertravada [5].

2.1.1.2. Revestimento interno
A camada de revestimento interno percorre toda a extensdo do tubo, sendo constituida
por um termoplastico extrudado acima da carcaca intertravada. A funcdo principal deste
revestimento € manter a estanqueidade do tubo, resistindo as pressdes internas. Dentre 0s
polimeros utilizados estdo: HDPE, MDPE, PA-11, e PVDF.

2.1.1.3. Armadura de tragdo
A armadura de tracdo tem como funcdo principal resistir aos esforcos axiais
provenientes do peso proprio do tubo ou de esforcos externos. E formada por arames de perfil
plano, retangular ou circular, de maneira helicoidal e possuem um &ngulo de hélice. Estas
camadas sdo encontradas sempre em ndmero par e com angulos de hélices em sentidos
opostos entre si. O material constituinte sdo acos de médio e alto carbono, variando de acordo

com a solicitacdo de projeto.

2.1.1.4. Fita antidesgaste
Estas fitas de pequena espessura agem de maneira a diminuir o desgaste por atrito
entre as armaduras de tracdo, conferindo a possibilidade de deslizamento relativo entre estas

armaduras. Devem ser produzidas com material termoplastico resistente ao desgaste.



2.1.1.5. Revestimento externo
O revestimento externo é responsavel por proteger a parte interna do tubo, mantendo o
posicionamento das camadas internas e vendando o tubo contra fluidos externos. Por estar

sujeita a abrasao, sao recomendados materiais poliméricos como: HDPE, PA-11 e PA-12.

2.1.1.6. Armadura de pressao
Esta armadura é responsavel por suportar as cargas radiais de pressdes internas e as
cargas radiais de instalacdo. Esta camada trabalha em conjunto com a carcaca intertravada,
resistindo ao colapso do tubo, e com o revestimento interno, auxiliando na resisténcia as
pressdes internas do tubo e a cargas radiais mecanicas. Quando a solicitacdo radial € elevada,
pode estar presente uma camada de reforco da armadura de pressao composta por arames

finos.

A armadura de pressdo é constituida por arames de aco helicoidal que possuem
intertravamento. Devido a este, as superficies estdo sob o efeito da tensdo de contato e tendem
a desenvolver um movimento relativo causado pela flexibilidade da tubulagdo. Esse
movimento relativo causa um desgaste entre as superficies, que se agrava na presenca de

particulas provenientes deste proprio desgaste, caracterizando o desgaste abrasivo.

O material utilizado nessa camada é aco de baixo, médio e alto carbono. O perfil deste
arame € definido de acordo com a aplicacdo do tubo e com as solicitacdes de projeto. A

Figura 4 apresenta os perfis mais comuns da armadura de presséo.

Figura 4 - Armadura de pressdo: A) Perfil zeta; B) Perfil em C; C) Perfil em T com clipe; D) Perfil em T [5].



2.1.2. Desgaste na Armadura de Pressao

A norma API-17B [5] apresenta o desgaste interno entre os fios que compdem a
armadura de pressdo como uma das causas de falha desta, podendo acarretar a reducéo da
capacidade estrutural, ruptura de tubulacdo (explosédo) ou extruséo/escapamento da bainha de
pressdo interna. O desgaste também é citado como sendo um pardmetro importante a ser
considerado no teste contra falhas e, junto a corrosdo, sdo parametros de determinacdo do

calculo da vida atil do tubo flexivel.

Na literatura, existem poucas fontes relacionadas ao desgaste na armadura de presséo,
sendo que Owen et al. [9] relata que a condicdo limite da vida util de um tubo flexivel esta
ligada ao desgaste e a fadiga das camadas de suporte deste. Jiao [10] também cita o desgaste

como uma das principais fontes de falha das camadas metéalicas dos tubos flexiveis.

2.2. NITRETACAO

O processo de nitretacdo, desenvolvido no inicio de 1900, desempenha um papel
importante em diversas aplicacdes industriais, como na fabricacéo de aeronaves, rolamentos,
componentes automotivos, maquinas téxteis e turbinas [11]. A nitretagdo é um método
termoquimico ferritico de difusdo de nitrogénio na superficie dos acos e ferros fundidos,

sendo baseada na solubilidade do nitrogénio em ferro [11].

O processo de introducdo superficial do nitrogénio, utilizando temperaturas de 500 a
575 °C, forma uma camada dura de nitretos e um regido de difusdo do nitrogénio na
microestrutura do aco [12,13]. Por utilizar temperaturas nao elevadas, produz menor
distorcdo e tem menor tendéncia a causar trincas, além de ndo necessitar de um tratamento
térmico posterior para o endurecimento da camada nitretada formada [13]. As principais
caracteristicas provenientes do tratamento de nitretacdo séo [12,13]:

e Elevada dureza superficial e resisténcia ao desgaste;
e Resisténcia a fadiga;
e Resisténcia a corrosao;

e Resisténcia ao amolecimento por temperatura proxima a da nitretagéo.



Uma das caracteristicas do processo de nitretagdo é que este ndo exige uma mudanca
de fase de ferrita para austenita, nem exige uma mudanca de austenita para martensita.
Durante o tratamento, 0 aco permanece na fase ferrita (ou cementita, dependendo da
composicdo da liga) durante todo o procedimento. Além disso, por ndo apresentar
resfriamento répido ou témpera, ocorre sem subsequente transformacdo de austenita para
martensita. Deste modo, ndo ha alteragdo do tamanho molecular e praticamente nenhuma
mudanca dimensional, apenas pequenos crescimentos devido a alteracdo volumeétrica da

superficie do aco causada pela difusdo do nitrogénio [11].

2.2.1. Processos de Nitretacéo

A nitretacdo pode ser realizada por trés processos principais: nitretagdo a gas,

nitretacdo por banho de sal (ou liquida) e nitretacdo a plasma (ionitretacdo) [12].

2.2.1.1. Nitretacdo a gés
A nitretacdo a gas consiste em submeter o material a uma atmosfera gasosa contendo
nitrogénio, geralmente proveniente da dissociacdo da aménia, sendo realizada a uma
temperatura na faixa de 500 a 550 °C [13]. Este tipo de difusdo de nitrogénio € muito lento,
podendo haver tratamentos com duracéo de até 90 horas. Além disso, a espessura da camada
nitretada ndo ultrapassa 0,8 mm e sua profundidade depende da temperatura do tratamento, do

volume de dissociacdo da amonia e do periodo de tempo [12].

Este processo geralmente é aplicado em acos que possuem elementos formadores de
nitretos estaveis a temperatura de nitretacdo como aluminio, cromo e vanadio. A¢os carbono
em geral ndo podem ser submetidos a este procedimento pois ocorre a formacdo de uma

camada nitretada extremamente quebradica [13].
Existem dois processos mais comuns de nitretacdo a gas [13]:

e Estagio Unico: Ocorre a uma temperatura de tratamento na faixa de 500 a
525 °C e com uma taxa de dissocia¢do da aménia que pode variar de 15 a 30%
dependendo das caracteristicas de nitretacdo desejadas. A dissociacdo da
amonia é controlada apenas pelo fluxo de aménia e pela temperatura de
tratamento.

e Estagio duplo: Este tipo de processo produz uma camada mais fina e € restrito

a ligas de aco contendo aluminio. O estagio inicial é semelhante ao processo de
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estagio Unico, ocorrendo apenas em um menor periodo tempo. O segundo
estagio ocorre a uma faixa de temperatura de 500 a 565 °C e uma taxa de
dissociacdo de amoénia de 65 a 85%, sendo necessario a utilizacdo de um
dissociador externo ao forno. O periodo de tempo total deste tratamento é
equivalente ao do processo de estagio Unico. A principal vantagem € a reducao
da espessura da camada nitretada.

E importante salientar que a nitretacio a gas pode gerar um aumento nas dimensoes da
peca, sendo necessario que se realize um revenido anteriormente de maneira a conferir
estabilidade estrutural [13].

2.2.1.2. Nitretacdo por banho de sal ou liquida
Esta técnica permite, em tempo muito mais curto que a nitretacdo convencional, a
obtencdo de superficies resistentes ao desgaste, de alto limite de fadiga e elevada resisténcia a
corrosdo [12]. O tratamento é realizado na mesma faixa de temperatura que a nitretacdo a gas
(500 a 550 °C), mas pode ser aplicado também em aco de baixo carbono, sem a necessidade

de elementos especificos na liga para que o material obtenha o efeito desejado [12,13].

O tratamento consiste em colocar a peca a ser tratada em um banho de cianato e
cianeto de potassio ou sédio, a fim de que a decomposicdo destes elementos resulte na
introducdo de nitrogénio e carbono nesta peca. Este fenbmeno ocorre devido a decomposicao
do cianeto a temperaturas de nitretacdo, fazendo com que o nitrogénio e o carbono resultantes
dessa decomposicdo sejam difundidos no ago. Nesta faixa de temperatura o nitrogénio é mais
ativo, resultando numa maior quantidade de nitretos quando comparado aos carbonetos. Estes
nitretos e carbonetos formam a camada branca (zona de compostos) homogénea, que pode
atingir espessuras de até 0,015mm. A nitretacdo liquida apresenta um tempo total de
tratamento de até 180 minutos, sendo consideravelmente menor que o tempo de tratamento da

nitretacdo a gas [12,13].

Ao resfriar a peca em salmoura logo apos o tratamento de nitretacdo liquida € possivel
aumentar a resisténcia a fadiga desta, uma vez que este resfriamento rapido aumenta a

quantidade de nitrogénio solido dentro da peca [12].
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2.2.1.3. Nitretacdo a plasma ou ionitretacao
A nitretacdo a plasma é o processo de difusdo superficial do nitrogénio a partir do
bombardeamento dos a&tomos provenientes do gas ionizado. O equipamento utilizado para a
realizacdo deste tratamento € composto por uma cdmara contendo sistema de vacuo, uma

fonte de poténcia e um reator [14].

Durante o tratamento, a peca € posicionada no centro da camara, que nao possui um
sistema de aquecimento, de maneira a ficar isolada da parede desta camara. O ambiente
interno é mantido em vacuo até que se introduza o gas no reator, este sendo uma mistura de
nitrogénio e hidrogénio [12,14]. Neste sistema, as paredes da cdmara atuam como catodo e o
ambiente interno e a peca constituem o anodo [14]. Aplica-se uma diferenca de potencial na
faixa de 400 a 1200 V entre os eletrodos, e entdo introduz-se o gas nitretante (tipicamente
uma mistura de N, - Hy) no reator até atingir a pressio de trabalho [14]. lons positivos de
nitrogénio, provenientes de descargas incandescentes, sdo atraidos em direcdo a peca de carga
negativa. Ao se chocar com a superficie da peca, inicia-se o processo de difusdo [12]. Para
que esta difusdo ocorra, € necessario que a peca esteja a uma temperatura adequada, sendo
esta temperatura resultante do bombardeamento de ions e da corrente aplicada durante o
processo [14]. Apds a temperatura adequada ser alcangada, o tratamento transcorre de acordo
com o periodo estipulado. Existem diferentes tipos de reatores de nitretagdo, mas com
principio de funcionamento semelhante. A Figura 5 apresenta um esquema de um reator de

nitretacdo com gaiola catddica [15].

Reator a Plasma

Gatola Catodica

‘‘‘‘‘‘

Visor Tcmmpur\

Bomba de vacuo

Figura 5 - Esquema do reator de nitretagdo [15].
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O processo de nitretacdo a plasma apresenta inimeras vantagens quando comparado
com 0s processos de nitretagdo convencionais [14]. A baixa temperatura de tratamento evita
distorcdes, além de apresentar uma dureza superficial mais elevada, quando comparada aos
processos tradicionais, devido a esta temperatura de tratamento[14,16]. As varidveis do
processo também possibilitam um maior controle das espessuras das camadas, podendo até
mesmo ndo apresentar a camada branca, além do processo resultar em uma camada mais
homogénea devido a uniformidade da difusdo proveniente do plasma [14,16,17] . O tempo
efetivo de tratamento € consideravelmente inferior aos dos processos convencionais, uma vez
que para a mesma espessura de camada, a nitretacdo i6nica necessita de um menor tempo de
tratamento [14]. Existe ainda a possibilidade de nitretacdo de apenas partes da pecga, com a

utilizacdo de mascaras isolantes [14].

Além de apresentar resultados que possuem grande receptibilidade e o controle
completo das propriedades da camada nitretada, o processo garante alta estabilidade
dimensional, elimina a necessidade de opera¢des secundarias e produz pecas que retém o
acabamento da superficie. Outras vantagens econdmicas e ambientais podem ser citadas,
como a auséncia total de poluicdo, o uso eficiente de energia elétrica e gas e a automacéo

total do processo [16].

2.2.2. Camada Nitretada

O tratamento superficial de nitretacdo tem como principal caracteristica a formacéo de
duas camadas, a camada branca, também chamada de camada de composto, e a zona de
difuséo [17-19]. A Figura 6 apresenta as regides presentes em um material nitretado.

Camada de composto

Zona de difusao

Zona de transicao

__________ —+-_Material Base

Figura 6 - Camadas tipicas da nitretacéo [18] (modificado).
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A espessura e composi¢do da camada branca e da zona de difusdo dependem dos
parametros utilizados na nitretacdo e da composicdo do material utilizado. As principais
carateristicas da camada de composto e da zona de difusdo sdo expostas nos topicos seguintes
[18,19].

2.2.2.1. Camada de composto (camada branca)

A camada de composto pode ser formado por duas estruturas homogéneas, uma fase
formada por FesN (fase y) ou por Fe,3CxNy (fase €). E possivel a formagdo de uma camada
composta por uma combinacdo destas duas fases, estando a fase ¢ localizada mais
superficialmente e a fase y proxima a zona de difusdo. O tipo de camada de composto
formada depende da composicao do gas utilizado.

A espessura e a concentracdo desta camada dependem da temperatura utilizada e do
periodo total de tratamento, sendo que esta espessura aumenta com o aumento do tempo e da
temperatura. Esta camada ndo aumenta indefinidamente, uma vez que a solubilidade do

nitrogénio no ago € um limitante.

Esta camada confere a peca nitretada as propriedades desejadas, uma vez que a
camada y apresenta uma boa resisténcia ao desgaste e boa ductilidade e a camada ¢ apresenta
uma resisténcia ao desgaste muito elevada e também uma resisténcia a corrosdo, devido a sua

estabilidade quimica.

2.2.2.2. Zona de difusdo

A zona de difusdo é a regido que se encontra logo abaixo da camada de composto.
Esta regido € formada por nitretos estaveis obtidos por meio da rea¢do do nitrogénio com 0s
elementos formadores de nitretos contidos na liga. Assim como na camada de composto, a
profundidade da zona de difusdo também depende da temperatura de tratamento, sendo que a
penetracdo da zona de difusdo aumenta com o aumento desta temperatura. A dureza desta
zona depende da composic¢do do ago, da temperatura de tratamento e da difusdo do nitrogénio
na regido. Tem como caracteristica mecénica 0 aumento da resisténcia a fadiga e aos
carregamentos aplicados. Abaixo desta zona se encontra a material base, este ndo sendo

afetado pela difusdo do nitrogénio.
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2.3. TRATAMENTO CRIOGENICO

Os primeiros relatos de ensaios relacionados ao estudo do tratamento a frio datam do
inicio do século 20, embora a pesquisa na area de tratamento criogénico tenha se iniciado
efetivamente durante o fim do século citado [20]. Os trabalhos conduzidos por Randall Barron
[21,22] e Charles Mulhern [23] sdo considerados como 0s primeiros projetos de pesquisa

sobre os efeitos do tratamento criogénico profundo, realizados em meados de 1970 e 1980.

Os tratamentos com temperaturas abaixo de zero podem ser classificados de acordo
com o regime de temperatura em que séo realizados, sendo considerado tratamento a frio
(cold treatment) aqueles que atingem temperaturas de até -80 °C, e tratamento criogénico

aqueles gue sdo conduzidos em temperaturas inferiores a esta [24].

O tratamento a frio € amplamente utilizado na area da metalurgia como um tratamento
complementar, o qual favorece a transformacdo da austenita em martensita, além de
proporcionar o alivio de tensBes para pegas submetidas ao processo de usinagem. Este tipo de
tratamento consiste em expor 0 material a temperaturas abaixo de zero com a finalidade de
melhorar as propriedades mecanicas deste material. Dentre os principais beneficios do
tratamento a frio estdo uma melhor resisténcia mecéanica, maior estabilidade dimensional ou

microestrutural e alivio das tensfes residuais [16].

A aplicacdo do tratamento a frio em uma peca que esteja a temperatura ambiente ou de
témpera proporciona uma melhor transformacdo da estrutura em martensita. Em alguns casos,
no entanto, ha risco de que esta mudanca brusca de temperatura ocasione a apari¢do de trincas
na peca. Portanto, é importante que o material e a forma da peca tolerem este resfriamento
direto pos-témpera. Ao contrario de tratamentos térmicos que exigem que a temperatura seja
controlada com precisdo para evitar mudancas de fases indesejadas, o tratamento a frio
depende apenas da obtencdo da temperatura minima estipulada e ndo € afetado por um tempo

demasiado de exposicgdo a esta [16].

O tratamento criogénico consiste no resfriamento do componente até a temperatura
definida, tendo como objetivo a obtencdo de uma melhoria das propriedades mecénicas,
tipicamente, dureza e resisténcia ao desgaste. Além disso, por meio do tratamento criogénico
também é possivel alcancar uma melhor relacéo entre propriedades adversas, como dureza e

tenacidade [20]. Os tratamento criogénicos podem ser caraterizados de acordo com a
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temperatura minima alcancada durante o ciclo de resfriamento [20,24,25], como exposto a
sequir:

e Tratamento criogénico (TCS, shallow cryogenic treatment): as amostras séo
submetidas a temperaturas entre -80 °C e -160 °C e posteriormente expostas a
temperatura ambiente.

e Tratamento criogénico profundo (TCP, deep cryogenic treatment): as amostras
sdo submetidas a um resfriamento gradual a uma taxa constante, mantidas a
temperaturas na faixa de -160 °C a -196 °C por um determinado periodo de

tempo e posteriormente aquecidas também a uma taxa constante até a
temperatura ambiente.

A Figura 7 apresenta uma curva tipica do TCP, na qual trés principais parametros
podem ser notados. A taxa de resfriamento, a qual € constante e geralmente com valores nao
muito elevados (1,3 °C/min), sendo representada pela primeira parte da curva. A regido de
temperatura constante nesta curva representa a fase de encharque, na qual as principais
caracteristicas sdo a temperatura e o periodo de tempo nos quais o material € mantido. A parte

final da curva é chamada de aquecimento e também possui uma taxa constante [20].

Resfriamento
o W /
/ Aquecimento
-504 \

Temperatura (°C)
=
<
L

Encharque
-1501 l
-2004
-250 T T T 1
0 12 24 36 48
Tempo (h)

Figura 7 - Ciclo do tratamento criogénico profundo.

Darwin et al. [26] realizou um estudo visando otimizar os parametros do TCP a fim de
encontrar o melhor desempenho de desgaste do aco SR34 (aco inoxidavel martensitico 18%
Cr). Neste estudo, foi constatado que a temperatura de encharque apresentou a maior

influéncia (72%), sequido pelo periodo total de encharque (24%) e finalmente a taxa de
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resfriamento (10%). A temperatura da témpera a que esse material foi submetido teve uma
influéncia de apenas 2%, sendo consideravelmente menor que a influéncia dos pardmetros do
tratamento criogénico profundo. Este estudo concluiu que a otimizacdo do desgaste ocorre

qguando os parametros 6timos encontrados séo utilizados em conjunto.

Um sistema de tratamento criogénico permite controlar a temperatura a niveis
criogénicos em uma cadmara, podendo para tanto ser utilizados nitrogénio ou heélio [20]. Ao
utilizar uma camara selada com convecgdo forcada de nitrogénio gasoso, diminui-se a
probabilidade de formacéo de uma tenséo térmica [27], uma vez que o resfriamento direto em
nitrogénio liquido pode ocasionar trincas devido ao gradiente de temperatura presente entre a
superficie da peca e seu ndcleo [28]. A camara selada também cria uma atmosfera seca e
inerte, evitando que o nitrogénio condense e ocorra danos na superficie dos componentes
[29,30].

2.3.1. Efeitos na Microestrutura

O tratamento a frio favorece a transformacéo da austenita retida em martensita, sendo
responsavel também pelo alivio das tensdes residuais do material [16]. Além dos efeitos
citados, os tratamentos criogénicos ainda possibilitam a melhoria das propriedades mecanicas
[20].

As transformacdes da austenita retida € relatada por muitos autores [16,20,31], sendo
gue o tratamento criogénico possibilita que a fracdo final de austenita retida ndo transformada

chegue a valores proximos de zero [32].

Além desta transformacdo, no aco ferramenta ocorre ainda a precipitacdo de nano-
carbetos provenientes da decomposicdo da martensita devido ao efeito de temperaturas a nivel
criogénico (-196 °C) e ao tempo de exposicao a esta temperatura, sendo que a presenca destes
carbetos favorece a resisténcia ao desgaste do material [29]. No trabalho de Meng et al. [33]
a formacdo das particulas de carbetos € atribuida as dilatagdes e contracGes da estrutura do

material que ocorrem durante o tratamento.

Os diferentes tratamentos criogénicos podem apresentar efeitos diversos em relagdo a
tensdo residual. O trabalho de Bensely et al. [34] apresenta as caracteristicas do TCS
(shallow) e TCP (deep) para 0 aco EN 353. Segundo este estudo, o TCP apresentou uma
tensdo residual maior quando comparado aos valores de tensdo residual da peca néo

15



submetida a tratamentos abaixo de zero, sendo que o TCS apresentou uma menor tenséo
residual que a peca ndo tratada. No entanto, amostras submetidas ao tratamento de
revenimento apés o TCS apresentaram uma tensdo residual menor que as amostras nao
tratadas por criogenia, devido ao processo de precipitacdo de carbetos durante o revenimento

e subsequentemente ao relaxamento da microestrutura.

2.4. TRIBOLOGIA

A tribologia é um campo de estudo considerado novo na ciéncia, o qual foi definido
em 1967 pela comissdo da Organization for Economic Cooperation and Development
(Organizacdo para Cooperacdo e Desenvolvimento Econdmico). Esta nova area do
conhecimento concentra-se no estudo do atrito, desgaste e lubrificacdo e na interacdo de
superficies em movimento relativo [35]. Uma das areas de estudo da tribologia é o desgaste,
que pode ser definido como a perda progressiva de material da superficie de um corpo como
resultado do movimento relativo nesta superficie [36]. Maquinas tém sua vida util
dimensionada de acordo com sua durabilidade e confiabilidade, sendo o desgaste um dos
fatores limitantes tanto para esta vida Gtil quanto para o desenvolvimento de novos
equipamentos. Portanto, o controle deste desgaste tornou-se uma necessidade para o avango
tecnoldgico [37]. Como o estudo do desgaste € o foco deste trabalho, suas principais

definicdes serdo apresentadas nos itens subsequentes presentes neste capitulo.

2.4.1. Tipos de Desgaste

O desgaste é o resultado da remocdo de material por separacdo fisica devido a
microfratura, dissolucdo quimica ou por fusdo na regido de contato[37]. Este ndo é um
fendmeno simples, podendo ser influenciado por fatores diversos, alem da possibilidade de
apresentar combinagdes dos mecanismos basicos de desgaste [22].

Os mecanismos basicos de desgaste sdo: corrosivo; abrasivo; por fadiga; adesivo
[37,38]. Estes modos sdo representados na Figura 8 e detalhados nos itens a seguir de acordo
com [22,37,38].
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(A) Desgaste Adesivo (B) Desgaste Abrasivo

(C) Desgaste por Fadiga (D) Desgaste Corrosivo

Figura 8 - Representagéo dos principais modos de desgaste [37] (modificado).

2.4.1.1. Desgaste Corrosivo
O desgaste corrosivo € um modificador dos outros mecanismos de desgaste citados,
apresentando reacfes quimicas e mecanicas. A reacdo do corrosivo com o material desgastado
produz uma camada na superficie, sendo tal camada removida posteriormente pelo atrito.
Deste modo, a taxa de reatividade e a taxa de remogdo da camada afetada quimicamente
determinam a taxa de desgaste do material. Este mecanismo triboquimico é fortemente

dependente da temperatura.

2.4.1.2. Desgaste por Fadiga
O desgaste por fadiga ocorre quando a superficie do material é submetida a uma
tensdo ciclica devido a acdo continua do deslizamento, rolamento, oscilacdo e/ou impacto de
solidos ou liquidos. Esta tensdo pode ocasionar a apari¢do de pequenas trincas que se formam
na base das asperezas da superficie e eventualmente crescem, formando particulas de
desgaste. O mecanismo de fadiga deste degaste é caracterizado de acordo com o numero de
ciclos, sendo considerado fadiga de alto ciclo quando o nimero de ciclos é elevado e fadiga

de baixo ciclo quando o numero de ciclos é baixo.

2.4.1.3. Desgaste Adesivo
O desgaste adesivo é caracterizado pela transferéncia de material de uma superficie de

contato para outra, devido a adesdo desse material durante o contato. Este fendbmeno ocorre
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quando as superficies em contato possuem uma tensdo e adesdo suficiente para resistir ao
movimento relativo destas superficies, sendo que o deslocamento acarreta deformagdes
plasticas na regido de contato que se encontra sob o efeito da compressao e do cisalhamento.
Como resultado dessas grandes deformacdes na regido de contato, uma trinca € iniciada e se
propaga de modo a ocasionar fraturas devido a acdo combinada da tragdo e do cisalhamento.
A trinca resulta em uma particula de desgaste ao atingir regido superficial de contato, fazendo

com que haja a transferéncia de material de uma superficie para a outra.

2.4.1.4. Desgaste Abrasivo
Este tipo de desgaste ocorre quando o material € removido de uma das superficies em
movimento relativo a partir do contato com uma superficie mais dura ou com particulas
também mais duras presentes nesta interface de contato. A remoc¢édo de material do corpo com
menor dureza ocorre tanto como resultado das ranhuras causadas pelas asperezas ou
protuberancias na superficie do material mais duro ao se movimentar, quanto pela

movimentacao das particulas de alta dureza.

2.4.2. Desgaste Microabrasivo

O desgaste microabrasivo € um mecanismo de desgaste que se enquadra nas definicdes
do desgaste abrasivo, tendo apenas algumas particularidades. Segundo Cozza [39], as
principais caracteristicas do ensaio microabrasivo é a ordem de grandeza do coeficiente de
degaste k e o tamanho das particulas a serem utilizadas na lama abrasiva do ensaio. Ensaios

denominados como microabrasivo possuem lama abrasiva com particulas de tamanho médio
3
entre 3 e 6 um e um coeficiente k com ordem de grandeza entre 10° e 10™ % sendo que no

desgaste abrasivo as particulas utilizadas possuem tamanho médio de 50 a 250 um e ordem de

grandeza de k com valores de até 10"

O desenvolvimento tecnologico pode envolver a miniaturizacdo dos sistemas e a
utilizacdo de materiais mais especificos. Este fato apresenta a necessidade de se medir as
propriedades triboldgicas utilizando pequenos volumes de material, demandando a criagéo de
um sistema novo de ensaio. Um dos sistemas aplicado a essa problematica € o ensaio

microabrasivo, que geralmente é utilizado nos ensaios de amostras com recobrimentos com
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espessuras de até 10 pm, sendo possivel também a andlise de materiais sem recobrimento
[40]. O modelo de ensaio microabrasivo por esfera rotativa livre vem sendo muito aplicado na

area do desgaste microabrasivo, sendo apresentado mais detalhadamente no item 2.4.3.

O desgaste abrasivo, ou também microabrasivo, apresenta duas classificacdes
principais quanto ao tipo de mecanismo de desgaste abrasivo, podendo ser o desgaste abrasivo
a dois corpos (degaste abrasivo por riscamento) ou o desgaste abrasivo a trés corpos (degaste

abrasivo por rolamento) [41].

2.4.2.1. Desgaste abrasivo por riscamento (dois corpos)

No desgaste abrasivo por riscamento, as particulas que acarretam o desgaste devido
ao movimento relativo dos corpos estdo encrustadas em um corpo e riscam 0 material
desgastado, dessa maneira apresentando marcas no sentido de deslizamento destas particulas
[35]. E proposto por Trezona et al. [42] que se adote o termo “desgaste abrasivo por
riscamento” , uma vez que esse termo explicita de maneira mais clara 0 mecanismo de
desgaste quando comparado ao termo “desgaste abrasivo a dois corpos” [42]. A Figura 9
apresenta o esquema de funcionamento do desgaste por riscamento e a Figura 10 apresenta
uma micrografia de uma superficie desgastada deste modo.

Figura 9 - Desgaste abrasivo por riscamento [39,41].
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Figura 10 - Micrografia do desgaste microabrasivo por riscamento [42].

2.4.2.2. Desgaste abrasivo a trés corpos (rolamento)
No desgaste abrasivo a trés corpos, as particulas responsaveis pelo desgaste estdo
livres entre as superficies. Assim, estas agem de maneira ndo ordenada e ndo deixando marcas
em um Unico sentido[35]. Este mecanismo é apresentado na Figura 11, na qual as superficies

apresentam movimento relativo e as particulas de abrasivo rolam entre estas.

Figura 11 - Desgaste abrasivo por rolamento [39,41] (modificado).

Este tipo de desgaste tende a ocorrer em situacOes de cargas baixas aplicadas e um alto
volume de abrasivo, apresentando uma superficie altamente deformada e com um grande

namero de indentagdes, como apresentado na Figura 12.
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Figura 12 - Micrografia do desgaste microabrasivo por rolamento [42].

O tipo de desgaste abrasivo, rolamento ou riscamento, é definido de acordo com 0s
parametros de ensaio (abrasivo, carga aplicada, distancia de deslizamento). E possivel ainda
que o desgaste abrasivo apresente um terceiro modo de desgaste, denominado modo misto (ou
simultaneo). Este modo de desgaste apresenta um comportamento de desgaste por rolamento
na parte mais externa da calota e um desgaste por riscamento na regido central [42-44]. Este
modo tende a ocorrer com cargas e concentracdo de abrasivo intermedidria, estando na area de
transicdo entre os modos de desgaste citados [42]. O desgaste misto é apresentado na Figura
13.
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Figura 13 - Desgaste misto: A)Amostra de polimetilmetacrilato preto [43]; B) Amostra de aco ferramenta ISO
P20 [44].

2.4.3. Ensaio de Desgaste Microabrasivo por Esfera Rotativa Livre

O ensaio de desgaste microabrasivo por esfera rotativa livre apresenta um método
relativamente simples para a obtencdo do coeficiente de desgaste de amostras com

recobrimento [40,45] e de materiais uniformes [42,46].

Este tipo ensaio tem como principio a medicdo da calota produzida pela esfera rotativa
por meio do contato da lama abrasiva com a amostra ensaiada. Este método foi desenvolvido
por Rutherford e Hutchings no ano de 1996 [40] para a medicdo do desgaste em superficies

com recobrimento.

Existem dois tipos principais de aparato experimental, sendo um o equipamento com
esfera rotativa fixa e outro com esfera rotativa livre. No primeiro, a esfera encontra-se fixa em
um eixo e a carga aplicada é proveniente de um peso que atua por uma alavanca. Ja& no
equipamento de esfera rotativa livre, a forca aplicada é proveniente do préprio peso da esfera

utilizada, que se movimenta a partir do atrito com o eixo de acionamento [46].

A representacdo esquematica do equipamento para ensaio de desgaste microabrasivo

por esfera rotativa livre é apresentada na Figura 14.
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Lama abrasiva

Figura 14 — Representa¢do esquematica do equipamento de desgaste microabrasivo por esfera rotativa livre.

Neste equipamento, a amostra é fixada em um suporte contendo uma célula de carga e
um aparato de ajuste angular. O angulo de fixacdo da amostra determina a carga aplicada
durante o ensaio, uma vez que esta carga sera proveniente do peso da esfera. Uma bomba
regulavel mantém o fluxo de lama abrasiva gotejada na regido de contato entre a esfera e a
amostra. A esfera é constituida de um aco com alta dureza e sua rotacdo é proveniente do
atrito com o eixo-motor. O eixo é conectado a um motor de passo de precisdo com um sistema

de contagem de ciclos.

Devido a carga aplicada na amostra ser proveniente do peso da esfera, esse método
permite apenas uma pequena variacdo na forca normal aplicada, uma vez que a geometria do
aparato determina a magnitude desta carga. E importante notar que os valores dos coeficientes
de desgaste medidos em diferentes equipamentos de desgaste por esfera rotativa livre podem
apresentar valores também diferentes, devido a pequenas diferencas provenientes da
geometria dos equipamentos [46]. Apesar deste ensaio ndo ser regido por uma norma,

existem estudos que buscam normaliza-lo [47,48].

2.4.4. Coeficiente de Desgaste

O ensaio de desgaste microabrasivo por esfera rotativa livre, o qual foi apresentado no
item 2.4.3, possibilita o calculo do coeficiente de desgaste para um determinado material. Este
coeficiente de desgaste pode ser apresentado de maneira adimensional (K) ou dimensional (k),

sendo que nesta segunda variante o seu valor representa 0 volume de material removido do
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corpo de prova [mm?] pela forca normal aplicada [N] e distancia de deslizamento da esfera

3
livre [m], resultando em uma unidade de k no sistema internacional como [7;’:1]

Para determinar o coeficiente de desgaste, € necesséario que se defina a equagdo de
Archard para o desgaste abrasivo. A deducdo da equacdo provém de um sistema de desgaste
para uma particula conica que desliza sobre a superficie do material sob a acdo de uma forca

AFy, como apresentado na Figura 15.

'AFN
D2a Particula Abrasiva
: Material Desgastado
v =
e
s %
i |
R Sg—

Figura 15 - Particula cénica deslizando sobre a superficie de um material ddctil [39] (modificado).

A equacdo de Archard para o desgaste abrasivo (Equacdo 1) é o resultado da taxa de
desgaste de “n” particulas deste sistema [41]. A deducdo desta equacdo pode ser encontrada

na dissertacao de Cozza [39].

— g In
Q=K— (1)

e Q= Taxa de desgaste [mT"ﬁ]

e K = Coeficiente de desgaste adimensional;
e Fn=Forca normal [N];

e H = Dureza do material desgastado [Mpa].

O coeficiente de desgaste adimensional K mede a severidade do desgaste. Nesta
equacdo, a taxa de desgaste Q representa o volume de material removido pela distancia de

deslizamento. Decompondo Q:

Q=1 @
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e V =Volume de material removido [mm?3];

e S = Distancia de deslizamento da esfera [m].

Calculando o coeficiente dimensional k a partir de K:

K
k =E (3)

e k= Coeficiente de desgaste dimensional [mm3];

N.m
Aplicando as equacdes 2 e 3 na equacdo 1 obtemos:

k—L (4)

"~ SFy

A Equacéo 4 apresenta uma das formas da equagdo de Archard para o calculo do

coeficiente de desgaste abrasivo dimensional k. A resisténcia ao desgaste do material pode ser

N.m

definida como k™ e possui unidade [

]. O volume de material removido V também pode

mm3

ser chamado de volume da calota de desgaste.

Na regido em que k apresenta uma funcéo linear entre o volume da calota em relacéo
ao produto da forca normal pela distancia de deslizamento, a Equacéo 4 pode ser rearranjada

como:
V=k.(S.Fy) (5)

Deste modo, ao se fazer a regressdo linear dos dados de V contra S*Fy, o valor do
coeficiente angular da reta de regressao sera igual a k. Esse coeficiente de desgaste calculado
é limitado a situacfes em que o volume de desgaste é diretamente proporcional a carga

aplicada e a distancia deslizamento [42].

A Figura 16 apresenta as dimens@es necessarias para o calculo do volume de material
removido. A partir do diametro da esfera, diametro da calota no material e profundidade, é
possivel calcular o volume da cratera V utilizando as equagdes 6 e 7 [42]:
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Esfera
< d Material

.b*
V ~ ;—_d ©6)
~ 2 (4
V~mh (2) ()

e d = Diametro da esfera [mm];
e b = Diametro da cratera [mm];

e h =Profundidade da cratera [mm].
E importante salientar que as equacdes 6 e 7 s sdo validas quando b<<d e h«d [42].

Durante o ensaio, a rotacdo do eixo determina a distancia que a esfera ird percorrer,
sendo esta distancia denominada de distancia de deslizamento. A Figura 17 apresenta as

dimensdes necessarias para o célculo da distancia de deslizamento a partir da Equacéo 8.

Esfera

Figura 17 - Representacdo das dimensdes para o célculo da distancia de deslizamento.
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S =—— ®)

e S =Distancia de deslizamento da esfera [mm];
e r=Raio do eixo [mm];
e n = Numero de ciclos do eixo;

e C = Metade do comprimento do véo de rebaixo do eixo [mm].

Ao substituir a Equacdo 6 na Equacdo 4, a formulacdo da equacgdo de Archard toma a

seguinte forma:

_ mb*
"~ 32.d.SFy

k (9)

A equacdo de Archard para o desgaste abrasivo apresenta algumas limitacbes [39]: a
equacdo ndo considera se o desgaste ocorre por rolamento ou por riscamento; as particulas sao
consideradas como cones ideias; ndo sdo considerados os tamanhos médios das particulas e

nem a sua dureza.
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3. MATERIAIS E METODOS

Os ensaios foram realizados com o material do perfil em Z utilizado para a confec¢édo
da armadura de pressdo utilizada em riser, o qual foi fornecido pela empresa Prysmian
Surflex. O material como recebido foi separado em amostras, sendo que algumas destas foram
submetidas ao tratamento de nitretacdo a plasma e outras ao tratamento criogénico profundo.
Posteriormente, as amostras foram submetidas ao ensaio de desgaste e caracterizadas de

acordo com os procedimentos descritos neste capitulo. A Figura 18 apresenta o fluxograma

esquematico do trabalho realizado.

Material
Retirado da
Armadura de
Pressao
| |
| |
T w Tratamento
Como Recebudo N IE.TEEIG' Criogémco
—— Profundo

— | =

3 Horas

24 Horas 48 Horas

Amostras

Desgaste

Caracterizacio

Figura 18 - Fluxograma da metodologia experimental.
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3.1. MATERIAL
3.1.1. Como recebido

O material como recebido (Figura 19) foi retirado do arame continuo utilizado na
fabricacdo da armadura de pressdo. Este arame apresenta um perfil em Z, sendo conformado
nesta forma durante a fabricagdo, possuindo curvatura no sentido radial de enrolamento do

arame.

—

[ — =
.

Figura 19 - Material como recebido.

Este arame é constituido de um aco de médio carbono baseado no AISI 1035, cuja

composicdo é apresentada na Tabela 1.

Tabela 1 - composicdo do Ago AlSI 1035.

C[%] Mn[%]  P[%] S [%]

0,31~0,38 0,6~0,9 <0,04 <0,05

3.1.2. Tratamentos

Amostras do material como recebido foram submetidas a nitretacdo a plasma,
tratamento criogénico profundo e ao tratamento de recozimento, a fim de serem caracterizadas

e/ou ensaiadas.

A nitretacdo foi realizada pela empresa Nitrion do Brasil e as condi¢des de tratamento

se encontram na Tabela 2. Foram executados trés tipos de nitretacdo diferindo em tempo do
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tratamento e pressdo de nitretacdo, o que resultou em uma espessura da camada nitretada

diferente para cada amostra.

Tabela 2 - Especificagdo da nitretagdo a plasma.

Camada 0,Imm 0,3mm 0,6mm
Tempo de aquecimento 8:20h 7:30h 8:40h
Tempo de Nitretacao 8h 24h 48h

Temperatura de Nitretacdo 515°C 515°C 515°C

Mistura de Gases em % 20%N,, - 80%H, 20%N, - 80%H, 20%N, - 80%H,
Presséo de Nitretacéo 2,6 mBar 2,8 mBar 2,9 mBar

Tempo de resfriamento 12h (até 160°C)  10h (até 160°C)  14h (até 160°C)

Algumas amostras foram submetidas a um tratamento criogénico profundo, o qual foi
realizado pela empresa Kryos. Este tipo de tratamento apresenta tanto resfriamento quanto
aquecimento a uma taxa controlada e posterior permanéncia da peca tratada a uma

temperatura monitorada de -196 °C.

Com a finalidade de verificar a influéncia das temperaturas de nitretacdo a plasma no
perfil de microdureza do material, foi realizado um tratamento térmico com 0s mesmos
parametros de temperatura e tempo da nitretacdo. A amostra foi submetida a uma taxa de
aquecimento de 1,09 °C/min até a temperatura de 515 °C e mantida nesta temperatura por um
periodo de 24 horas, sendo posteriormente resfriada até a temperatura de 160 °C a uma taxa
de 60 °C/min e entdo deixada resfriar até a temperatura ambiente (30 °C). O grafico de

temperaturas do recozimento pode ser encontrado na Figura 20.
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Figura 20 - Temperaturas de recozimento.
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As amostras tratadas foram separadas de acordo com cada tratamento e a
nomenclatura para cada tipo de tratamento encontra-se na Tabela 3.

Tabela 3 - Nomenclatura das amostras.

Sigla Condicao

CR Como recebido

TT Tratamento de recozimento

TC Tratamento criogénico profundo

N1 Nitretacdo com camada de 0,2mm (8h)
N3 Nitretacdo com camada de 0,3mm (24h)
N6 Nitretacdo com camada de 0,6mm (48h)

3.1.3. Corpos de prova

Para viabilizar as analises, os corpos de prova (CPs) foram preparados de acordo com
as propriedades e necessidades de cada ensaio. Os CPs foram retirados das amostras como
recebidas e tratados utilizando-se uma maquina de corte automatizada de precisdo da marca

Struers modelo Secotom 15.

Os cortes realizados nesse equipamento foram feitos com disco Struers modelo 30A20,
utilizado para corte em metais ferrosos, e lubrificado com &gua destilada e
lubrificante/refrigerante Corrozip de mesma marca, como especificado pelo fabricante.
Durante o procedimento de corte dos CPs, foi utilizado um avango de 0,05 mm/min e uma
velocidade de disco de 3000 rpm.

3.1.3.1. Desgaste
O contato de intertravamento na armadura de pressao, mais especificamente no perfil

em Z (zeta), pode ser visto marcado por circulos na Figura 21.
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Figura 21 - Visdo lateral do intertravamento do perfil em Z (Zeta). Os circulos indicam a regido de contato
devido ao intertravamento.

Para que os ensaios de desgaste apresentassem um resultado semelhante ao que
ocorreria na situacdo de desgaste deste perfil em exercicio, as amostras a serem ensaiadas
foram retiradas da pista (Figura 22) na qual acontece o0 contato proveniente do

intertravamento.

Figura 22 - Perfil em Z e pista utilizada no ensaio de desgaste.

Uma vez que o arame do qual os CPs foram retirados possuia uma curvatura no seu
sentido radial de enrolamento, foi necessario diminuir o tamanho do CP, composto pela pista
mostrada anteriormente, de modo que a curvatura ndo alterasse o contato da esfera de

desgaste ou 0 seu posicionamento durante o ensaio.

Os CPs de desgaste ndo puderam ser embutidos, uma vez que durante o processo de
embutimento, tanto com resina a frio quanto com resina a quente, a resina pode encobrir a
area onde seria feito o desgaste, e 0 processo de remocao desta resina, por lixamento ou outro
método quimico, poderia alterar a superficie do CP. Desta maneira, as amostras da pista de

desgaste ja cortadas foram fixadas em pequenas placas de aco utilizando um adesivo
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bicomponente a base de resina epdxi com alto poder de adeséo, como pode ser visto na Figura
23.

Figura 23 - Corpo de prova utilizado no ensaio de desgaste.

Esse método facilitou o ensaio de desgaste, pois as amostras se encontravam niveladas
e alinhadas de maneira a ndo ser necessaria a alteracdo dos parametros de fixacdo da maquina
de desgaste. Como a superficie do material se encontrava da mesma maneira que o perfil a ser
utilizado na camada de presséo, foi possivel verificar a efetividade da nitretacdo na regido que
sofreria o desgaste na situacdo de campo.

3.1.3.2. Metalografia, microdureza e microscopia
Os CPs para os ensaios de metalografia, microdureza e microscopia foram preparados
seguindo os mesmos procedimentos. As amostras N1, N3 e N6 foram embutidas a quente e
sob pressdo, segundo procedimento indicado para acos com nitretacdo em Metals Handbook
Desk Edition 2nd Edition [49]. Os CPs obtidos das amostras CR e TC foram embutidos a frio,
pois dessa maneira a temperatura do embutimento ndo alteraria as propriedades e/ou
microestruturas presentes. A Figura 24 apresenta os CPs citados.

33



Figura 24 - Corpo de prova para metalografia, microdureza e microscopia. A esquerda um exemplo do CR e a
direita um exemplo do N3.

Posteriormente, os CPs foram lixados utilizando lixas de granulometria 220, 400, 600,
800, 1200 e 2500. O polimento foi realizado utilizando pasta de diamante de 3 um e
posteriormente, a pasta de diamante de 1 um. O desbaste com lixas e o polimento foram
realizados em uma politriz Pantec modelo Polipan-U. Apds o polimento, as amostras foram
submetidas a limpeza com acetona, secas e mantidas em recipiente com silica, a fim de

manter a umidade baixa.

3.2. DESGASTE MICROABRASIVO POR ESFERA ROTATIVA LIVRE

Para os ensaios de desgaste microabrasivo, utilizou-se um tribbmetro de modelo
Calowear da fabricante CSM. Este equipamento realiza ensaios de desgaste por esfera

rotativa livre, com gotejamento de lama abrasiva.

3.2.1. Metodologia do ensaio

A metodologia de ensaio de desgaste microabrasivo deste trabalho foi baseada no
modelo proposto por Gee et al. [47,48], que visou padronizar o ensaio de desgaste devido a
auséncia de uma norma para os critérios deste tipo de ensaio. Esta metodologia também foi
adotada por Torres [50], em uma dissertacdo de mestrado anterior, cujo estudo deu inicio a

pesquisa de desgaste na camada Zeta desenvolvida neste trabalho.

Devido a diferenca dimensional do material a ser testado neste trabalho, foi necessario
mudar o didmetro da esfera de 25,6 mm para uma esfera de 20 mm, de modo que as calotas de
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desgaste tivessem uma menor dimensdo e coubessem nas pistas de desgastes mostradas

anteriormente. A Tabela 4 apresenta os parametros utilizados nos desgastes.

Tabela 4 - Pardmetros da metodologia de desgaste.

Diametroda  Velocidade do _ Tempode Distancia de
] Rotag0es ) )

esfera [mm] eixo [rot/seqg] ensaio [s] deslizamento [m]
508 318 23,40
762 476 34,11
1143 714 52,69

20 1,6

1524 953 70,21
1905 1191 87,76
2540 1588 117,02

Devido a modificacdo do diametro da esfera utilizada no ensaio, foi necessario alterar
a velocidade de rotacéo desta para que a velocidade tangencial da esfera menor fosse a mesma
da esfera maior e ndo alterasse 0 modo de desgaste. A fim de manter as distancias de desgaste,
a quantidade de ciclos também foi adaptada, além de serem adicionadas novas distancias de
deslizamento, com o objetivo de analisar mais profundamente o efeito deste desgaste neste

material.

3.2.2. Preparacgédo da Lama Abrasiva

Para os ensaios, foi utilizada uma lama abrasiva composta de suspensdo de SiC
(carbeto de silicio) em &gua destilada. A solugdo utilizada foi constituida de 20% em volume
de SiC, massa de 80 g, e um volume de 100 cm? de agua destilada. E importante ressaltar que
uma diferenca na concentracdo da suspensdo da lama abrasiva pode afetar o resultado do
ensaio devido a influéncia do coeficiente de abrasdo no desgaste. Deste modo, um agitador foi
utilizado para manter a suspensdo homogénea durante o ensaio. As propriedades do abrasivo

podem ser encontradas na Tabela 5.
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Tabela 5 - Propriedades do abrasivo.

_ Densidade Concentragéo Dureza
Abrasivo Massa [g]
[g/cm3] [% vol.] [HV]
SiC 3,2 80 20 2800

3.2.3. Ajuste do equipamento

Segundo Kusano et al.[46], as variacfes na amplitude dos movimentos da esfera de
desgaste e as variacGes na geometria do equipamento, devido a regulagem ou utilizacdo de
equipamentos diferentes, podem afetar o resultado do ensaio de desgaste microabrasivo por
esfera livre. Sendo assim, foram selecionados parametros de maneira a minimizar a influéncia
da amplitude de movimento da esfera durante o ensaio. Foram selecionados angulos entre 60°
e 75° do porta-amostra, de maneira a ndao deixar que a esfera de desgaste deslizasse durante o
ensaio, e um vao do rebaixo do eixo de 10 mm, a fim de ter uma melhor velocidade de rotagéo
e estabilidade da esfera. Os parametros utilizados no equipamento se encontram na Tabela 6,

0s quais permitem uma reprodutibilidade dos resultados dos ensaios.

Tabela 6 - Pardmetros do equipamento de ensaio de desgaste microabrasivo.

Carga [N] 0,20 £ 0,02
Velocidade [m/s] 0,10+ 0,01
Material da esfera Aco AISI 52100
Diametro da esfera [mm] 20

V&o do rebaixo do eixo [mm] 10
Angulo do porta-amostra 60°~75°
Material abrasivo SiC

Taxa de alimentacdo [gotejamento] Manter o contato molhado

3.3. ANALISE
3.3.1. Microdureza

Uma caracteristica do tratamento de nitretagdo € um perfil de microdureza que

apresenta as maiores durezas na regido mais proxima a borda da peca e uma dureza menor na
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regido mais proxima ao nucleo desta. Para verificar o perfil de microdureza das amostras
citadas anteriormente, foram realizados 13 pontos de medi¢do (Tabela 7) que partiram da
borda da pista de desgaste até a regido central da peca, como mostra a Figura 25. Para aferir a
microdureza Vickers 0,3 (HVO0.3), foi utilizado um microdurébmetro de modelo
Microhardness Tester FM 700 da marca Future Tech. Foi utilizado um indentador de
diamante piramidal com angulo de 136°, uma carga de 300 gf e foram feitas nove medidas em

cada ponto.

L N I
Figura 25 - Regido de medicdo da microdureza,

Tabela 7 - Pontos de indentacéo da microdureza Vickers (HV0.3).

Indentacao Profundidade [pm]

1 50
2 125
3 200
4 300
5 400
6 500
7 600
8 800
9 1000
10 1200
11 1400
12 1500
13 1600
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3.3.2. Preparacdo Metalogréafica

Para a obtencdo do melhor resultado durante a analise, os CPs preparados para a
metalografia seguiram as recomendacdes encontradas em ASM Handbook, Volume 09:
Metallography and Microstructures [51]. As amostras foram inicialmente polidas segundo a
sequéncia de lixas e pastas de diamante citadas no item 3.1.3.2. Ap6s o polimento inicial, 0s
CPs foram atacados com uma solucdo de Nital 2% durante 10 segundos, sendo polidos em
seguida com a pasta de diamante de 1 um por um periodo curto de tempo e atacados
novamente. Este procedimento de polimento e ataque foi realizado trés vezes para uma
melhor verificacdo do efeito do ataque, de acordo com as especificacOes para a preparacdo

metalografica do aco nitretado de acordo com ASM Handbook, Volume 09 [51].

3.3.3. Microscopia Confocal

O microscopio confocal modelo LEXT OLS 4100 da marca Olympus foi utilizado nas
analises de metalografia e na medicdo das calotas de desgaste. Com este equipamento, €
possivel realizar imagens coloridas, imagens a laser, com precisdo maxima de 10 nm,
aumento maximo de até 17800x e gerar imagens em 3D. Além disso, o software que
acompanha o equipamento possibilita a medi¢do de varias propriedades geométricas.

Utilizando o confocal, foi possivel realizar a medicdo mais precisa da calota de
desgaste e da profundidade alcancada pela esfera de desgaste durante o ensaio. A Figura 26
apresenta o perfil da calota de uma amostra submetida ao desgaste microabrasivo por esfera

rotativa livre.
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Figura 26 - Perfil da calota de uma amostra submetida ao desgaste microabrasivo.

38



E possivel também gerar um mapa de cores de acordo com a escala de profundidade,
de forma que a medicdo da calota de desgaste tenha uma maior precisdo. A Figura 27

apresenta uma imagem em 3D adquirida a partir da técnica de aquisicao por laser.

>

Figura 27 - Imagem em 3D da calota de uma amostra submetida ao desgaste microabrasivo.

3.3.4. Microscopia Eletronica de Varredura

O microscépio eletronico de varredura (MEV) utilizado foi um modelo JSM-7100FA
da marca Jeol. Este possui faixa de operacdo de 1 a 30 kV, podendo ser ajustado de acordo
com necessidade de resolucdo. Para as amostras metalicas utilizadas, a resolugdo maxima foi
de 1,5nma 15 kV.
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4. RESULTADOS E DISCUSSOES
4.1. MICRODUREZA

O ensaio de microdureza Vickers (HV0.3) foi realizado de acordo com 0s passos
indicados no item 3.3.1. Os resultados do perfil de microdureza dos CPs estdo descritos na

Figura 28.
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Figura 28 -Perfil de microdureza.

A partir do perfil de microdureza, é possivel verificar que os CPs TC e CR apresentam
resultados muito semelhantes, indicando que o tratamento criogénico ndo alterou as
propriedades de microdureza deste material. O padréo de perfil de microdureza para amostras

submetidas ao procedimento de nitretacdo pode ser observado nas curvas N1, N3 e N6.

Como supracitado, os CPs CR e TC apresentam um perfil de microdureza muito

semelhante e os valores médios destas microdurezas sdo encontrados na Tabela 8.

Tabela 8 - Microdurezas dos CPs TC e CR.

CP Média [HV0.3] Maior [HV0.3] Menor [HVO0.3]

CR 333,58+390 34147+529 322,07 +3,38

TC 330,36 +6,98 342,27 +8,15 322,13+ 7,64
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As amostras submetidas a nitretacdo mostraram um comportamento semelhante entre
si, apresentando um valor elevado de dureza proxima a superficie, havendo depois um
decaimento gradual ao longo da profundidade. Este perfil € proveniente da difusdo de N a
partir da superficie até o nucleo do material, sendo produtos deste processo a saturacdo de N
na matriz, precipitacéo de nitretos, redistribuicdo do carbono e alterages do contorno de gréo
[17]. Geralmente, amostras nitretadas apresentam este comportamento de maior dureza na
regido mais proxima a superficie, na regido da camada branca e zona de difusdo, e um
decaimento até uma dureza semelhante a do material ndo nitretado (CR) [52-56]. Porém, foi
observado que as amostras nitretadas apresentaram um valor de dureza abaixo daquele
encontrado no material CR, em uma profundidade de aproximadamente 400 um. Este fato
pode ser relacionado ao tratamento de recozimento que a amostra nitretada sofre durante o
processo de deposicdo, uma vez que a amostra CR apresenta deformacdo plastica
(encruamento) devido ao processo de laminagédo, esse aquecimento pode causar alteracdes

microestruturais levando a um decréscimo na dureza.

A fim de verificar o decaimento da dureza abaixo dos valores encontrados para a
amostra CR, foi realizado um tratamento de recozimento na amostra (TT). ApoGs ser
submetido ao ciclo apresentado no item 3.1.2, este CP também apresentou um perfil de
microdureza inferior a0 do CR e muito proximo aos valores encontrados para as amostras
nitretadas (Figura 28). Deste modo, a queda no perfil de microdureza dos CPs nitretados pode
resultar do ciclo de temperaturas do tratamento de nitretacdo, que possivelmente apresenta
alivio das tens@es internas provenientes do processo de laminacdo, como verificado para o aco
AISI301 laminado a frio no trabalho de Giorgi [57].

A partir da Tabela 9, que apresenta a média da microdureza da regido mais proxima
ao nucleo (800um - 1600um), € possivel verificar a diferenca de microdureza entre os CPs na

regido onde o perfil se estabiliza.
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Tabela 9 - Média da microdureza na regido 800um - 1600um.

Microdureza Vickers

CP
[HV0.3]

CR 334,87 + 2,29
TC 331,71+2.21
N1 298,52 + 1,62
N3 300,97 +3,26
NG 296,90 + 3,50
TT 284,88 + 1,99

Utilizando o perfil de microdureza, também é possivel comparar a penetragdo nominal
da camada nitretada (Tabela 2, pagina 30) com a profundidade onde a microdureza das
amostras nitretadas passam a ser menores que a do CR. A Tabela 10 apresenta a profundidade

onde a microdureza das amostras nitretadas passam a ser menores que a do CR.

Tabela 10 - Profundidade onde a microdureza das amostras nitretadas passam a ser menores que a da amostra
CR.

Profundidade ] Dureza na profundidade
) Profundidade [um] o
Nominal [um] indicada [HV0.03]
N1 100 300 332,20 £ 3,60
N3 300 400 328,53 £ 3,91
N6 600 500 345,17 + 3,84

A profundidade do desgaste da amostra restringe-se as regides superficiais desta (até
aproximadamente 30 um), uma vez que o desgaste microabrasivo por esfera rotativa livre ndo
resulta em crateras com grande profundidade. Desta maneira, a microdureza proxima a
superficie apresenta uma maior influéncia no desgaste. A Tabela 11 apresenta 0 ganho em

microdureza, do ponto mais proximo a superficie, quando comparado com o CP CR.
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Tabela 11 - Valores de microdurezas no ponto um.

CP Microdureza %
CR 322,07+£338 -

N1 39233+198 21,8
N3 396,70 + 3,33 23,2
N6 41550+4,01 29

Estes maiores valores de microdureza nas regides mais proximas a borda da amostra séo
provenientes da regido de difusdo, onde estaria presente uma maior quantidade de nitretos,
como mostra o trabalho de Nouveau et al. [54], o qual constata um perfil de microdureza
semelhante, no aco 90CrMoV8, associado a concentracdo N na amostra.

4.2. METALOGRAFIA

A metalografia foi realizada visando caracterizar tanto o material como recebido
guanto as amostras tratadas. Os procedimentos seguidos nesta analise se encontram no item

3.3.2. Também foram utilizadas as técnicas citadas nos itens 3.3.3 e 3.3.4.

4.2.1. Amostra como recebida (CR)

O aco AISI 1035, em condicdes de equilibrio, geralmente apresenta perlita e ferrita
[58]. A Figura 29 apresenta a microestrutura da regido préxima a pista de desgaste e a Figura

30, a regido no nucleo da pega.
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Figura 29 - Metalografia da amostra CR na regido proxima a pista de desgaste.

Para realizar a verificagdo da microestrutura presente nesta amostra, foi necessario um
aumento de 3000 vezes, uma vez que 0 material apresenta uma microestrutura mais refinada e
alongada. Nas imagens adquiridas pelo MEV, é possivel identificar a presenca de ferrita e
perlita, tanto na regido do nucleo quanto na regido proxima a pista de desgaste. Estas fases

também foram relatadas por Vigraman et al. na metalografia do AISI 1035 [59].

44



——

e

g eSO

St
-

T

UNB Mec 9/25/2015
15.0kV LED SEM WD 15.9mm

Figura 30 - Metalografia da amostra CR na regido do ndcleo da pega.

Na parte superior da Figura 29, pode-se observar a presenga de uma regido com maior
brilho proveniente do efeito de borda devido ao carregamento do MEV. Nesta imagem,
também é possivel verificar que a estrutura do material, nesta regido, apresenta uma forma
alongada, possivelmente resultante da laminacdo sofrida por este. A regido mais proxima ao
nucleo (Figura 30 e parte inferior da Figura 29) apresenta uma estrutura menos alongada e

com perlita mais evidente.

4.2.2. Amostras nitretadas

A Figura 31 apresenta a microestrutura da regido lateral das amostras N1, N3 e N6, a
qual foi analisada no confocal.
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Figura 31 - Secdo lateral das amostras (Confocal 1080x). (A) N1; (B) N3; (C) N6.

A imagem gerada pelo microscopio confocal apresenta a microestrutura da regido
lateral do perfil em Z desde a borda até a regido do ntcleo das amostras nitretadas. E possivel
notar que ao comparar as imagens entre si, 0s CPs nitretados apresentam uma microestrutura

semelhante na regido do nacleo e mais distinta na parte proxima a pista de desgaste.

A Figura 32 apresenta em maior detalhe a regido proxima a borda de cada um dos CPs
nitretados, viabilizando observar a diferenca entre as bordas de cada uma das amostras.
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Figura 32 - Regido lateral proxima a borda das amostras nitretadas (Confocal 2160x). (A) N1; (B) N3; (C) N6.

A nitretacdo a plasma tem como caracteristica uma camada branca (camada de
composto) de pequena espessura [60], podendo esta ndo estar presente devido aos parametros
de tratamento [17]. A partir da Figura 32, pode-se verificar que o CP N1 apresenta uma

camada branca bem definida e uniforme, e o N6 apresenta esta camada com uma menor
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espessura e ambos os CPs apresentam uma regido de difusdo logo abaixo desta. A amostra N3
ndo apresenta camada branca, sendo possivel apenas identificar a regido de difusdo, denotada
por uma microestrutura de cor mais clara proxima a regido de borda. Essa diferenca
encontrada na regido mais externa dos CPs deve-se, possivelmente, aos diferentes parametros

utilizados durante a nitretat¢éo destes.

Com o objetivo de analisar mais detalnadamente o efeito da nitretagdo na
microestrutura dos CPs nitretados N1 e N6, foram relizadas imagens com o auxilio do MEV,
de acordo com o item 4.2.1. A Figura 33 apresenta a imagem da regido proxima a pista de
desgaste da amostra N1, partindo da superficie até uma profundiade de 29 um. A Figura 34
apresenta a regido de nucleo deste mesmo CP.

T e e,
1pm UNB Mec 9/25/2015
15.0kV LED SEM WD 15.2mm

Figura 33 - Metalografia da amostra N1 na regido proxima a pista de desgaste.
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A amostra N1 apresentou uma camada branca bem definida e com uma espessura
média de 2,819 + 0,346 um por meio da utilizacdo da ferramenta de medicio do MEV. E
possivel verificar na Figura 33 a presenca de nitretos (particulasbrancos) bem distribuidos,

tornando dificil a visualiza¢do da perlita e do formato dos graos.

A regido do nucleo desta amostra (Figura 34) também apresenta nitretos, mas estes

sd0 mais espacados e em menor quantidade.
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Figura 34 - Metalografia da amostra N1 na regiéo do ndcleo da pega
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A microestrutura da regido préxima a pista de desgaste da amostra N6 é apresentada
na Figura 35.

>

1pm
15.0kV LED SEM WD 12.7mm

Figura 35 - Metalografia da amostra N6 na regido proxima a pista de desgaste.

A Figura 35 apresenta a formagdo de uma fina camada branca, ndo tdo espessa quanto
a da amostra N1, com espessura média de 1,066 + 0,280 um na regido da pista de desgaste.
Abaixo desta camada, é possivel verificar a presenca de nitretos, em menor quantidade
quando comparado com a amostra N1, que vdo desde a regido mais externa até o nacleo da
amostra, apresentada na Figura 36.

A diferenca na microestrutura de cada uma dessas amostras deve-se possivelmente as
diferencas de tempo e de pressdo a que estas foram submetidas durante o tratamento de
nitretacdo a plasma, uma vez que distintos parametros utilizados na nitretacdo resultam em
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uma diferenca na penetracdo do tratamento, na formacdo da camada branca e na zona de
difuséo [61].
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Figura 36 - Metalografia da amostra N6 na regido do nucleo da pega

4.3. DESGASTE

O ensaio de desgaste foi realizado segundo os procedimentos descritos no item 3.2.
Apos a realizacdo do desgaste (amostras CR, N1, N3 e N6) e a mensuracdo do didmetro das
crateras com o auxilio do microscopio confocal, foram obtidos os coeficientes de desgaste (k)
para as diferentes amostras e distancias de deslizamento. Para realizar o calculo deste
coeficiente, foi utilizada a equacéo de Archard (Equacdo 9) para o desgaste simples. A Figura

37 apresenta os coeficientes (m3/N.m) de desgaste para todas as amostras.
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Figura 37 - Coeficiente de desgaste das amostras.

E possivel verificar por meio do gréfico apresentado, que as amostras submetidas ao
tratamento de nitretacdo apresentam um menor coeficiente de desgaste, ou seja, estas
amostras desgastam menos que as amostras CR e TC para uma mesma distancia de desgaste.

As amostras CR e TC apresentam novamente um comportamento muito semelhante.

As curvas apresentadas possuem duas areas caracteristicas, a regido de degaste
transiente e a de desgaste permanente. O desgaste em regime permanente ocorre quando 0
volume de material removido no desgaste é proporcional a distancia de deslizamento e a carga
aplicada [42]. A regido de desgaste transiente (running-in) ndo pode ter seu coeficiente de
desgaste médio calculado pela formula Equacdo 5, uma vez que esta equacdo ndo calcula o

desgaste de comportamento néo linear [62].

Na Figura 37, o comportamento de desgaste transiente é caracterizado pelos pontos
com as duas primeiras distancias de deslizamento (23,40 m e 34,11 m), apresentando o
comportamento de desgaste permanente a partir da terceira distancia (52,69 m) até a ultima
(117,02 m). A Tabela 12 apresenta os coeficientes médios para regido transiente de desgaste

apresentada.
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Tabela 12 - Coeficiente de desgaste médio para a regido transiente.

Coeficiente k Erro
Amostra
[mM3/N.m] [m3/N.m]

CR 1,456*10%°  3,314*10™
TC 1,426*10*%  2,734*10%
N1 1,022*10**  5.850*10"
N3 1,041*10?  3,254*10
N6 1,022*10?  4,651*10™

Na regido transiente, as amostras nitretadas apresentaram um coeficiente de desgaste
médio semelhante entre si e até 29,85% maior do que a amostra CR. Da mesma maneira, 0s
CPs TC e CR apresentaram um comportamento semelhante e valores com diferenca nao
significativa entre. Assim, conclui-se que na camada mais externa (desgaste de menor
profundidade), o tratamento de nitretacdo apresenta um efeito positivo no coeficiente de

desgaste.

O comportamento linear do desgaste esta diretamente ligado a relagdo entre a evolugéo
do didmetro da calota de desgaste e 0 aumento da distancia de deslizamento, uma vez que esta
distdncia aumenta proporcionalmente com o tempo de ensaio. A Figura 38 e a Figura 39
apresentam a regressdao linear em funcdo dos diametros das calotas e das distancias de

deslizamento.
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Figura 38 - Regresséo linear: Didmetro da Calota X Distancia de Deslizamento; amostras CR e N3.
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Figura 39 - Regressdo linear: Diametro da Calota X Distancia de Deslizamento; amostras TC, N1 e N6.

A regressdo linear realizada possibilita a constatacdo do comportamento linear e da
relacdo entre a evolucdo do diametro das crateras e o aumento da distancia de deslizamento. A
fim de verificar a qualidade do ajuste da regressdo linear aos dados reais, o coeficiente de
determinacdo (r?) e o erro padrdo da estimativa (Sy) foram calculados. O valor r2 é a
proporcdo dos valores observados de Y (neste caso o didmetro da calota) que séo
representados pela regressdo linear. O desvio padrdo entre os valores reais e os valores
estimados de Y é denominado erro padrdo da estimativa [63]. Valores de r2 proximos de 1 e
valores de Sy néo elevados, quando comprados com a escala dos valores reais, indicam um
bom comportamento linear dos dados encontrados. A Tabela 13 apresenta os valores de r? e

Sy para as regressdes apresentadas.

Tabela 13 - Valores de r2 e Sy para as regressdes lineares dos didmetros das calotas.

Amostra I Sy

CR 0,9838 14,59
TC 0,9758 17,45
N1 0,9892 11,10
N3 0,9538 20,06
N6 0,9584 23,27
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Os valores de r? e Sy encontrados para o conjunto de dados analisados neste ensaio
indicam que existe uma correlacdo linear entre o didmetro da calota de desgaste e a distancia
de deslizamento, o que possibilita a utilizacdo da equacdo de Archard para calcular o
coeficiente de desgaste médio. E importante notar que a linearidade das correlagbes dos
parametros de desgaste de um material varia de acordo com 0s parametros de ensaio e com as

caracteristicas deste material e, portanto, ndo existem distancias ou valores padrdes.

A Equacdo 5 sera utilizada para o calculo do coeficiente de desgaste (k) da regido que
apresenta o desgaste permanente, uma vez que o coeficiente angular da reta proveniente da
regressdo linear dos pontos (volume da calota em relacdo ao produto da for¢a normal pela
distancia de deslizamento) € equivalente a k. Esse coeficiente de desgaste é limitado a
situacbes em que o volume de desgaste é diretamente proporcional a carga aplicada e a
distancia deslizamento [42]. A regressdao linear para o calculo do coeficiente desgaste €
apresentada na Figura 40, Figura 41, Figura 42, Figura 43 e Figura 44.
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Figura 40 - Volume da calota em relagdo ao produto da forca normal pela distancia de deslizamento, amostra
CR.
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A partir das curvas apresentadas, verifica-se que os valores utilizados para regressao
linear apresentam um comportamento linear satisfatdrio e, portanto, viabilizam o célculo do
coeficiente de desgaste médio para as amostras. Os coeficientes de desgaste (k) para a regido

permanente, os erros deste coeficiente e o coeficiente de determinacédo (r?) sdo apresentados
na Tabela 14.

Tabela 14 - Coeficiente médio de desgaste das amostras.

Amostra Coeficiente k Erro I2
CR 12,243*10  7,147%10%*  0,9932
TC 12,617*102  4,254*10*  0,9977

N1 0,894*10°  2523*10* 0,0087
N3 9,159*10"° 342910 0,9972
N6 8,803*10"°  4,199*10™ 0,9955

E possivel observar que as curvas apresentaram um bom ajuste linear, uma vez que
todos os coeficientes de determinacdo (r?) foram superiores a 0,99. As amostras nitretadas
apresentaram um menor coeficiente de desgaste que as amostras CR e TC na regido de
desgaste permanente, sendo este comportamento semelhante ao apresentado na regido de
desgaste transiente. A Figura 45 apresenta um comparativo entre os coeficientes de desgaste

das regides transiente e permanente para cada uma das amostras.
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Figura 45 - Valores dos coeficientes de desgaste para as regides transientes e permanentes.

Em relacdo a amostra CR, no desgaste transiente, as amostras N1, N3 e N6
apresentaram uma diminuicdo do coeficiente de desgaste de 29,85%, 28,53% e 29,81%
respectivamente, sendo essa diminuicdo de 19,18%, 25,19% e 28,09% no desgaste
permanente. Esse menor coeficiente de desgaste na fase transiente deve-se possivelmente a
maior influéncia da elevada dureza superficial, a qual tende a diminuir o coeficiente de atrito.
Apbs a fase transiente, o coeficiente da amostra submetida a nitretacdo com maior duracéo

(N6) apresenta um menor coeficiente de desgaste que as demais amostras.

Para relacionar o comportamento de desgaste com o perfil de microdureza encontrado,
a profundidade do desgaste é importante. Os valores de maior profundidade (h) para as calotas
de maior distancia para a regido de desgaste transiente e permanente se encontram na Tabela
15.

Tabela 15 - Maiores profundidades (h) das calotas de desgaste.

Amostra  h (transiente) [um]  h (permanente) [um]

CR 16,428 29,553
TC 16,409 28,866
N1 14,589 26,256
N3 14,683 25,172
N6 14,526 25,074
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E possivel relacionar o coeficiente de desgaste & microdureza medida, uma vez que
essas propriedades podem apresentar uma proporcionalidade [64]. De acordo com as
profundidades encontradas (Tabela 15), pode-se concluir que o desgaste ocorreu na regido de
maior dureza do perfil. A Figura 46 apresenta a relacdo entre o coeficiente de desgaste e a

microdureza da regido mais externa.
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Figura 46 - Coeficientes de degaste e microdurezas.

A maior diferenga entre os coeficientes de desgaste da amostra recebida para as
amostras nitretadas na regido transiente possivelmente é devido a maior influéncia da
nitretacdo nas camadas mais externas, fazendo com que a regido de acomodacdo do desgaste

possua uma maior dureza e, consequentemente, um menor coeficiente de desgaste.

4.3.1. Superficie

As imagens das superficies foram adquiridas com utilizacdo do MEV, visando
comparar os efeitos da nitretacdo nos diferentes CPs. Como as amostras ndo foram preparadas
para o ensaio de desgaste, ndo sendo lixadas ou polidas, é importante verificar a superficie
como sera utilizada. A Figura 47 apresenta a superficie da amostra como recebida e das
amostras nitretadas. E possivel visualizar as imperfeicoes do material, possivelmente devido

ao processo de fabricacdo do perfil, na amostra CR.

As amostras nitretadas apresentam uma grande quantidade de precipitados na forma de
aglomerac0es esféricas em sua superficie, possivelmente proveniente da precipitacdo de FeN

devido ao tratamento de nitretacéo [65].
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Figura 47 - Superficie das amostras: (A) CR; (B) N1; (C) N3; (D) N6.

4.3.2. Calotas de desgaste

O microscopio confocal foi utilizado para a aquisicdo do didmetro das calotas. A

Figura 48 apresenta um exemplo de imagem das calotas utilizado para as medigdes.

Figura 48 - Calotas utilizadas para medicao do diametro: (A) CR; (B) N6.
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O tipo de desgaste € um parametro importante para a analise deste. Para tanto, foram
realizadas imagens da parte interna da calota com a utilizacdo do MEV e um aumento de
1000x. A partir da Figura 49, é possivel verificar que as amostras apresentaram um
comportamento de desgaste microabrasivo a trés corpos para a distancia de deslizamento de
23,40 m.

’
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Figura 49 - Calotas para a distancia de 23,4m das amostras: (A) CR; (B) N1; (C) N3; (D) N6.

Este comportamento de desgaste microabrasivo a trés corpos, caracterizado por ndo
haver riscos profundos e regulares, também se encontra presente nas amostras com distancia
de deslizamento de 34,11 m e 117,02 m, apresentados na Figura 50 e Figura 51,
respectivamente. E possivel verificar também, em todas as imagens desta secéo, a presenca de
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um desgaste mais severo, com incursdes caracteristicas de uma particula de formato mais

angular, que é préprio do SiC utilizado.

10pm UNB Mec
15.0kV LED SEM

Figura 50 - Calotas para a distancia de 34,11 m das amostras: (A) CR; (B) N1; (C) N3; (D) N6.

As imagens apresentadas nesta secao foram selecionadas porque apresentam os pontos
mais distintos dentro do ensaio de desgaste realizado, assim representando 0 modelo de
desgaste durante o procedimento. A distancia de 23,4 m apresenta a parte inicial e mais
superficial do desgaste, a de 34,11 m apresenta o fim da fase transiente de desgaste e a

distancia de 117,02 m apresenta a maior distancia da regido de desgaste permanente.
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Figura 51 - Calotas para a distancia de 117,02 m das amostras: (A) CR; (B) N1; (C) N3; (D) N6.
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5. CONCLUSAO

No ensaio de microdureza Vickers (HV0.3), ndo foi possivel verificar uma diferenca
significativa no perfil de microdureza das amostras CR e TC, indicando que o tratamento
criogénico profundo nédo alterou as propriedades de microdureza da amostra. Todavia, as
amostras nitretadas apresentaram um perfil de microdureza caracteristico deste tipo de

tratamento e semelhante entre si.

O valor da microdureza da regido do nacleo das amostras nitretadas foi inferior ao da
amostra CR, mas semelhante ao da amostra submetida ao tratamento térmico de recozimento
a temperaturas proximas a de nitretacdo, indicando que essa menor dureza no nudcleo das
amostras nitretadas é possivelmente proveniente das temperaturas de nitretacdo. As amostras
N1, N3 e N6 apresentaram um valor de microdureza na regido proxima a pista de desgaste

21,8%, 23,2% e 29% maior do que o valor para a amostra CR.

No ensaio de desgaste microabrasivo por esfera rotativa livre, todos os CPs
apresentaram uma regido transiente e uma regido permanente delimitada pela mesma distancia
de deslizamento (34,11 m). O ajuste da regresséo linear da regido permanente foi satisfatério

para todos os ensaios realizados.

A amostra TC apresentou um comportamento muito semelhante ao da amostra CR e
uma diferenca ndo significativa em ambos os coeficientes de desgaste (permanente e
transiente). As amostras nitretadas apresentaram coeficientes de desgaste menores que os da
CR, sendo essa diferenca maior para regido transiente do que para a regido permanente, sendo
que as calotas de desgaste alcancaram uma profundidade maxima de até 29,553 um,

indicando que este desgaste ocorreu na regido de maior dureza do material.

Na regido transiente do desgaste, as amostras N1, N3 e N6 apresentaram uma
diminuicdo do coeficiente de desgaste de 29,85%, 28,53% e 29,81% respectivamente, sendo
que na regido permanente essa diminuicdo foi de 19,18%, 25,19% e 28,09%, quando

comparada com a amostra CR.

A partir destes resultados, é possivel constatar que ndo existe uma diferenca de
grandeza relevante entre os valores para o coeficiente de desgaste das amostras nitretadas na
regido transiente (N1, N3 e N6), uma vez que a diferenca de melhoria entre estas se
encontram dentro da faixa de erros da medida. No entanto, na regido de desgaste permanente
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a resisténcia ao desgaste aumentou de acordo com o aumento do tempo de nitretacdo das
amostras, sendo que a amostra N6 apresentou o melhor coeficiente de desgaste quando
comparado a como recebida (28,09%). Sendo assim, os tratamentos N3 e N6 sdo indicados,

uma vez que apresentam os melhores resultados.

Assim, conclui-se que para a armadura de pressdo estudada, o tratamento criogénico
profundo ndo apresentou mudancas significativas quando comparado com a amostra CR.
Entretanto, a nitretacdo a plasma apresentou um aumento de dureza e uma melhoria do
coeficiente de desgaste, sendo recomendada como uma solugcdo para 0 aumento da vida ao

desgaste do ago 1035.
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