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RESUMO

Este trabalho visou desenvolver sistemas tribol6gicos recobertos com Cr-N para
resisténcia ao desgaste provocado pela erosdo cavitacional. Utilizou-se o aco ABNT
1045 como referéncia e foram desenvolvidos trés sistemas que sdo: a¢o nitretado,

conjugado monocamada e conjugado duplex.

A nitretacado ibnica e a deposicdo do recobrimento Cr-N, produzindo o sistema deno-
minado duplex, foi realizada em um Unico reator, utilizando parametros do processo
PVD (Physical Vapour Deposition), desenvolvidos anteriormente pelo Grupo de Pes-
quisa inscrito no Diretério dos Grupos de Pesquisa do CNPg-UFMG como “Modi-
ficacdo e Caracterizacdo de Superficie”. A producao dos sistemas aco nitretado e mo-

nocamada foram realizadas a partir de parametros adotados comercialmente.

A caracterizacdo estrutural destes sistemas revelou que os recobrimentos de Cr-N,
depositados nos sistemas monocamada e duplex, apresentaram uma similaridade em
termos de fases cristalinas (a-Cr, y-Cri;;,N; e B-Cr,N;,), de composi¢cdo quimica e de
aderéncia ao substrato, tal que estas varidveis de caracterizagcdo nao constituiram
fontes provaveis de causas de desempenho diferenciados destes sistemas relativo a
erosdo por cavitacdo. No entanto, a realizacdo da nitretacdo idnica anterior a deposi-
¢ao do recobrimento modificou as propriedades mecénicas destes sistemas ao longo
da profundidade, aferidas por testes de microdureza e por testes de nanodureza ins-
trumentada, que levou os mesmos a apresentarem respostas diferenciadas quanto a

resisténcia a erosao cavitacional.

Analises estatisticas de regressdo segmentada continua, utilizadas para descricdo dos
dados experimentais obtidos pelos testes de eroséo cavitacional, indicaram a presen-

¢a de diferentes regimes de erosdo ao longo do tempo de teste.

O sistema conjugado duplex de Cr-N apresentou o melhor desempenho para 0 uso em
erosado cavitacional em agua destilada, pois apresentou a menor perda de massa e um
maior tempo de incubacado. O sistema nitretado apresentou um desempenho similar ao

sistema monocamada e superior ao aco.
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O monitoramento, por perfilometria tridimensional, da evolu¢do da erosédo cavitacional
nos diferentes sistemas estudados foi capaz de determinar o inicio de formacdo dos
vales, que sdo criados por arrancamento de material da superficie por esta erosdo. O
tempo associado ao inicio deste fendbmeno foi denominado de “t-cratera”. Com
excecao do sistema duplex este tempo se mostrou inferior ao de incubacéo, que € o
tempo onde ndo se ha perda de massa detectavel por balanca. Imagens topogréaficas
tridimensionais invertidas indicaram a profundidade obtida dos danos cavitacionais e
constituiu uma ferramenta capaz de elucidar os mecanismos presentes no processo
de erosédo e permitiu confirmar a superioridade do sistema diplex, que apresentou em
um tempo de até 20 horas, danos com profundidade inferiores aos outros sistemas es-
tudados. Este resultado foi atribuido ndo somente a uma elevada dureza superficial
obtida pela deposi¢cdo do recobrimento de Cr-N, mas também a uma maior profun-
didade de dureza, obtida pela nitretacéo ibnica, que formou uma camada nitretada da

ordem de 40um.

PALAVRAS-CHAVE: Erosdo Cavitacional, Tempo de Incubacdo, PAPVD, Perfilome-

tria Tridimensional, Regresséo Linear Segmentada Continua.
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ABSTRACT

This thesis sought to develop tribology systems covered with Cr-N for wear resistance
against by cavitation erosion. The ABNT 1045 steel was used as a reference material,
and three systems were develop: nitrided steel, single-layered coating, and duplex

coating.

The plasma nitriding and the deposition of the Cr-N coating, producing the system
denominated duplex coating, were accomplished in a single reactor, using parameters
of the PVD process (Physical Vapour Deposition), which had previously been
developed by the Group of Research, enrolled in the Directory of the Groups of
Research of CNPg-UFMG as "Modification and Characterization of Surface". The
production of the nitrided steel and single-layered coating systems were carried out

starting from parameters adopted commercially.

The structural characterization of these systems revealed that the Cr-N coatings,
deposited in the single-layered and duplex systems, presented similarities in terms of
crystalline phases (a-Cr, y-Cri,N, and B-Cr;N,.,), chemical composition and substrate
adherence. These variables of characterization, however, did not constitute the main
source of reasons for the distinct performance of these co-related cavitation erosion
systems. In the other hand, the results of this research showed that the mechanical
properties of these systems were modified along the depth, by the accomplishment of
the previous plasma nitriding the deposition of the coating, assured by micro-hardness
and scored nano-hardness tests. As a result, the systems showed distinct

performances in terms of cavitation erosion resistance.

Statistical analyses of continuous segmented regression, used for description of the
experimental data obtained by the tests of cavitation erosion, indicated the presence of

different erosion regimes along the time of test.

The Cr-N duplex system presented the best performance for the use in cavitation
erosion in distilled water, as it presented the smallest mass loss and a larger incubation
time. The nitrided system presented a similar performance to the single-layered system

and superior to the steel.




Abstract XXXi

The control, carried out by three-dimensional profilometry tests, of the evolution of the
cavitation erosion in the distinct researched systems was able to determine the
beginning of formation of the valleys, created by the removing of materials of the
surface by this erosion. The time associated to the beginning of this phenomenon was
referred as "t-crater". Except for the duplex system this time was shown to be inferior to
the incubation time, that it is the time where loss of mass there is not to be detected by
balance. Three-dimensional topographical inverted images indicated the obtained
depth of the damages and it constituted a tool capable to elucidate the present
mechanisms in the erosion process and it allowed to confirm the superiority of the
duplex system, that presented in a time of up to 20 hours, damages with depth inferior
to the other researched systems. This result was attributed not only to a high superficial
hardness obtained by the deposition of the Cr-N coating, but also to a larger hardness
depth, obtained by the plasma nitriding, that it formed a nitrided layer in the order of

40um.

KEYWORDS: Cavitation Erosion, Incubation Time, PAPVD, Three-dimensional

Profilometry, Continuous Regression Segmented.




Capitulo 1 - Introdugéo 1

CAPITULO 1 - INTRODUCAO

Cavitacao é definida como a repetida nucleacao, crescimento e colapso de cavidades
ou bolhas em um liguido sendo que, a pressao produzida pelos colapsos pode causar
deformacdo localizada e remocao de material de uma superficie sélida (“dano” cavita-

cional) presente nas vizinhancas destas cavidades (HANSSON, 1992).

Projetistas tém trabalhado para que seus projetos ndo sejam susceptiveis a criarem
variagOes de pressdo em liquidos, para que ndo surja o fendmeno da cavitacdo e, con-
seqlientemente, os danos causados por ela, mas nem sempre isto é possivel. Quando
o fenbmeno existe é preciso entdo encontrar uma outra solucdo e, geralmente, esta
solugéo aparece na aplicacdo de novos materiais ou de materiais que sdo reconheci-
damente usados para se prevenir este dano (TOMLINSON, 1995). Como os materiais
gque possuem estas caracteristicas sdo de custo elevado, o uso de recobrimentos pro-
cessados por aspersao térmica e por PVD (Physical Vapour Deposition) tem sido
estimulado (MARQUES, 1996; BATISTA, 2001a). Os recobrimentos processados por
PVD séo, de certa forma, especiais, pois a baixa rugosidade do substrato fornece uma
baixa rugosidade ao recobrimento final e esta baixa rugosidade é um fator primordial

na adesado do revestimento e na resisténcia a eroséo cavitacional (BATISTA, 2001a).

A nitretacdo ibnica ja é utilizada em escala industrial para se aumentar a resisténcia ao
desgaste, a fadiga e também a corrosdo (O'BRIEN, 1996; KRAUSS, 1993). Os conju-
gados duplex sdo caracterizados por uma camada nitretada seguida pela deposigcéo
de um recobrimento duro, através de operagfes sucessivas de nitretacdo ibnica e de-
posicdo de um recobrimento. Varios tipos de conjugados duplex tém sido produzidos
para aplicacdes diversas (BATISTA, 2001a; VAN STAPPEN et al., 1993; WILSON et
al., 1993; BUECKEN et al., 1994).

Os conjugados duplex séo indicados para prevenir o dano cavitacional por duas ra-
z0es: primeiro por possuirem uma dureza superficial mais elevada, resultando em uma
capacidade maior de suporte de carga e por introduzirem tensdes residuais compres-

sivas devida a nitretagéo ionica.
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A revis@o bibliografica foi feita com o intuito de reunir, em um mesmo documento, as-
suntos de interesse neste trabalho. Estes assuntos foram divididos em sub-capitulos
gque abrangeram as técnicas de modificacao superficial, onde estdo descritos o proces-
so PAPVD, a nitretacdo idnica e a deposi¢cado de recobrimentos duplex; o fendmeno de
cavitacao; a técnica de perfilometria tridimensional e uma revisdo sobre materiais con-

vencionais e recobrimentos que sdo resistentes a este tipo de erosao.

Neste trabalho foram produzidos, para avaliacédo frente a erosao cavitacional, em tes-
tes baseados na norma ASTM G32-85, quatro sistemas a saber: sistema aco ABNT
1045, sistema aco ABNT 1045 nitretado ionicamente, sistema conjugado monocamada

de Cr-N e sistema conjugado duplex de Cr-N.

A caracterizacdo destes sistemas foi feita utilizando-se técnicas como difratometria de
raios-X, microscopia eletrbnica de varredura, testes de adesdo Rockwell-C, testes de
dureza com varios niveis de aplicacdo de cargas, EEOC (espectroscopia de emisséo

Optica por centelhamento).

A avaliagdo do desempenho dos sistemas produzidos foi feita utilizando-se a técnica
estatistica de regresséo linear segmentada continua nas curvas de perda de massa
acumulada versus tempo de exposicdo ao teste de erosdo cavitacional. Sendo assim,
foi possivel descrever a evolucdo do processo de erosao cavitacional em diferentes

regimes de desgaste.

A perfilometria tridimensional foi utilizada para se avaliar a textura das superficies dos
sistemas aqui produzidos no seu estado inicial, ou seja, antes de se fazer os testes de
erosdo cavitacional vibratéria. Esta técnica permitiu comprovar que a textura superfi-
cial tem influéncia nas respostas ao teste de erosao cavitacional apenas em tempos
muito curtos de teste. Nesta etapa foram escolhidos parametros do perfil de rugosida-

de de maneira a se quantificar estas texturas.

A perfilometria tridimensional também foi utilizada para monitoramento dos testes de
erosdo cavitacional vibratéria durante todo o tempo de teste. Aqui foram escolhidos
parametros dos perfis de rugosidade e de ondulacéo, pois, com o passar do tempo de
teste, as texturas superficiais destas superficies sdo modificadas drasticamente, pela

deformacado plastica ou por arrancamento de material. Este procedimento permitiu
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determinar um tempo, denominado “t-cratera”, no qual os parametros do perfil de

ondulacao passaram a apresentar uma variagado sensivel.

A técnica de perfilometria tridimensional também foi utilizada para a verificacdo das
profundidades dos danos causados pela erosdo cavitacional. Para isto as superficies
originais foram invertidas no eixo z e usou-se uma ferramenta de um software especi-
fico para a criacdo de histogramas de picos/mm? associados & altura (profundidade)
deles. Este procedimento permitiu demonstrar que os diferentes regimes de erosao es-
tdo associados as diversas camadas que compdem o0s sistemas aqui estudados vali-

dando o procedimento de regressdo segmentada continua adotada anteriormente.

Os estudos deste trabalham demonstraram que a técnica de recobrimento por PAPVD
€ adequada para revestimentos resistentes & erosdo cavitacional vibratoria, em espe-
cial o conjugado duplex que possui uma maior profundidade de endurecimento, e que
a técnica de perfilometria € uma ferramenta muito poderosa no monitoramento destes

danos.
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CAPITULO 2 - OBJETIVO

Este trabalho tem como obijetivo principal desenvolver sistemas tribolégicos recobertos
com Cr-N, produzidos pelo processo de deposicao fisica a vapor (PVD), para aplica-
¢Bes que envolvam erosao cavitacional a temperatura ambiente. Objetivou-se também
estudar a influéncia da realizacdo de uma nitretacdo a plasma anterior a deposicdo

deste recobrimento. Para tal andlise quatro diferentes sistemas foram produzidos:

e Sistema aco ABNT 1045;

e Sistema aco ABNT 1045 nitretado a plasma,;

e Sistema conjugado aco ABNT 1045 recoberto com Cr-N (monocamada);

e Sistema conjugado aco ABNT 1045 nitretado anterior & deposicdo do recobri-

mento Cr-N (duplex).

Além disso, objetivou-se desenvolver uma nova metodologia de monitoramento do fe-

némeno de erosao cavitacional através do uso de perfilometria tridimensional.
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CAPITULO 3 - REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 - Engenharia de Superficie

3.1.1 - Introducéo

Ja é reconhecido que se pode melhorar o desempenho de componentes industriais
com um tratamento superficial ou um recobrimento. No caso de recobrimentos, varias
ligas tém sido desenvolvidas no intuito de suportar altas temperaturas, de serem re-

sistentes a oxidacao e a corrosao, de terem alta dureza, etc (RICKERBY et al., 1991).

A engenharia de superficie pode ser definida como a area que lida com o projeto de
sistemas conjugados, ou seja, sistemas formados por um substrato e por um reco-
brimento. Claramente, cada sistema conjugado apresenta um desempenho que nao
pode ser atingido pelo recobrimento ou substrato quando estes estao trabalhando so-
zinhos (RICKERBY et al., 1991; BATISTA, 1999).

Muitos fatores, como por exemplo, rugosidade, coeficiente de atrito, porosidade, coe-
sao, adesao, entre outros, sdo importantes no desempenho dos recobrimentos. Estes
fatores estdo indicados na Figura 3.1 e podem pertencer tanto ao recobrimento, a in-
terface e/ou ao substrato. Sendo assim, é bastante complexo analisar qual recobri-

mento € indicado para uma determinada aplicacao (RICKERBY et al., 1991).

Um outro ponto a se observar é a existéncia de uma enorme gama de técnicas de mo-
dificacao superficial (RICKERBY et al., 1991). Cada técnica possui caracteristicas indi-
viduais como, por exemplo, espessura e temperatura do recobrimento produzido. As
Figura 3.2 e 3.3 mostram estas caracteristicas. E interessante observar que existem

grandes diferencas entre as diferentes técnicas.
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Figura 3.1 - Caracteristicas e propriedades do sistema conjugado
substrato / recobrimento (RICKERBY et al., 1991; BATISTA, 1999).

As seguintes notagdes sao empregadas para designar alguns dos processos de depo-

sicao:

e |AC — recobrimento auxiliado por ions;

e |l —implantagdo ibnica;

e PVD - deposicao fisica de vapor;

e CVD - deposigao quimica de vapor;

¢ PAPVD - deposicao fisica de vapor auxiliada por plasma;

e PACVD - deposicao quimica de vapor auxiliada por plasma.

Devido a diversidade de técnicas existentes para a modificacdo de superficies, é co-

mum dividir estas técnicas em dois grupos (RICKERBY et al., 1991):

e Processos tradicionais;

e Processos avangados.

Como exemplos de processos tradicionais tem-se a cementacgao, nitretacao, carboni-

tretacdo, endurecimento por chama e endurecimento por indugcdo (RICKERBY et al.,

1991).
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Figura 3.2 - Espessuras tipicas dos diversos processos de
engenharia de superficie (RICKERBY et al., 1991).
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Figura 3.3 - Temperaturas atingidas pelos substratos nas varias técnicas
de engenharia de superficie (RICKERBY et al., 1991).
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Os processos avangados incluem as técnicas de modificacdo superficial mais recen-
temente desenvolvidas que, ainda, podem ser subdivididos de acordo com o estado
fisico das particulas que sao depositadas (RICKERBY et al., 1991). Este grupo contém
processos como PVD, CVD, aspersao térmica, entre outros. A Figura 3.4 mostra esta

classificagao.

Engenharia de Superficie

i
| | | |

Estado Solugéo Estado Estado
Gasoso Fundido ou Solido
| Semi-Fundido
I I
Sol-Gel Eletro-

Galvanizacao

PVD Il CVD Aspersao Soldagem Laser
IAC Térmica
Variagéo Variagéo
do Plasma do Plasma

Figura 3.4 - Classificacdo das técnicas avangadas de engenharia
de superficie (RICKERBY et al., 1991).

3.1.2 - Deposicao Fisica de Vapor (PVD - Physical Vapour Deposition)

PVD é o nome genérico utilizado na designagéo de processos de deposigao, que en-
volvem a atomizagao ou vaporizagdo, de um material de uma fonte sdlida, e a depo-
sicao deste sobre um substrato de forma a se obter um recobrimento (RICKERBY et
al., 1991).

Embora o processo basico de PVD ja fosse conhecido ha mais de 100 anos, somente
em 1938 a deposicao fisica de vapor assistida por plasma (PAPVD) foi patenteada e,
apenas recentemente, o PAPVD despertou grande interesse como método de obten-
¢ao de recobrimentos tribolégicos. O recente interesse neste processo pode ser atribu-

ido a sua completa compreensao nos dias atuais, além de proporcionar a deposicao
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de materiais cerdmicos a baixas temperaturas e oferecer a possibilidade de controle
da estrutura do recobrimento (RICKERBY et al., 1991).

As diversas técnicas que possibilitam a realizagdo da deposicao fisica de vapor sao i-

lustradas nas Figuras 3.5 e 3.6.

Resistivo
Indutivo
Feixe de
Elétrons
Arco
Laser

Deposicéo Fisica de Vapor

PVD

PVD por
Evaporacao

e Diodo
PVD por e Magnetron
Sputtering e RF

e Triodo

Figura 3.5 - Técnicas de deposicao fisica de vapor baseadas em
processos de recobrimentos (KENNETH et al., 1994).

Deposicédo Fisica de Vapor Assistida por Plasma

PAPVD
|
| | [ | |
Diodo Triodo RF Plasma Recobrimentos Assistidos
DC Pulsado por Feixe de ions

Triodo termicamente
Assistido

Sputtering de feixe
duplo

Feixe ionizado
agrupado

Figura 3.6 - Derivagbes do plasma nas técnicas de deposicao
fisica de vapor (KENNETH et al., 1994).

3.1.2.1 - PVD por Evaporacao

Os processos de PVD por evaporagado (que estdo mostrados do lado esquerdo da

Figura 3.5) envolvem a obtencdo da fase vapor do material que constituira o reco-
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brimento (pode ser liquido ou sdlido) mediante seu aquecimento e, transformando-o
para o estado gasoso. A evaporagao, realizada numa camara sob vacuo, produz um
fluxo de atomos que se condensam sobre o substrato, formando o recobrimento
(RICKERBY et al., 1991).

As fontes de evaporagado sao classificadas de acordo com a forma de calor empre-
gada. Existem muitas variacbes que podem ser estabelecidas devido a esta classi-
ficagdo, mas, em principio, cinco fontes principais de evaporagcdo se destacam
(RICKERBY et al., 1991):

Resistiva;
Indutiva;
Feixe de elétrons;

Arco elétrico;

o M wbh =

Laser.

Dentre estas fontes, as resistivas e indutivas proporcionam apenas a deposicao de
materiais metalicos. As fontes de feixe de elétrons, a arco e a laser possibilitam, tam-

bém, a obtencado de recobrimentos ceramicos (RICKERBY et al., 1991).

3.1.2.2 - PVD por Sputtering

O sputtering (mostrado do lado direito da Figura 3.5) € um processo atomistico que
utiliza uma descarga luminescente para gerar um fluxo de ions que incide na super-
ficie do material alvo causando uma erosao deste. Por transferéncia de momento se-
réo gerados ions da superficie do material alvo. A técnica de sputtering foi inicialmente
utilizada na década de 30, na producao de discos fonograficos, para deposigéao de re-
cobrimentos metalicos condutores sobre tais discos. No final da década de 50, reves-
timentos de Ta-N e 3-Ta foram empregados como revestimentos em resistores e capa-
citores, que eram produzidos para a area de telecomunicag¢des. Devido a alta de-
manda destes resistores e capacitores, foi necessario o desenvolvimento de sistemas
de sputtering para producdo em série dos mesmos. As técnicas de deposi¢cao por

sputtering foram influenciadas pelo desenvolvimento de componentes eletrénicos,
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circuitos microeletrbnicos e produtos com revestimentos de camadas Opticas
(RICKERBY et al., 1991).

Uma importante inovacgao na tecnologia de deposicao foi conseguida na década de 70
com o desenvolvimento do Sputtering Magnetron. Esta técnica emprega um campo
magnético para confinar o plasma numa regido préxima a superficie do alvo. O aque-
cimento do substrato durante a deposicdo do recobrimento € menor no sputtering
magnetron, fato que permite a obtencdo de recobrimentos de alta qualidade sobre
substratos que devem ser mantidos a temperaturas baixas. Uma limitagao das técni-
cas sputtering sao suas baixas taxas de deposi¢do, tornando-as, comercialmente,
menos competitivas do que outros processos PVD. Entretanto, os processos
sputtering fornecem um bom numero de vantagens em relagdo a outras técnicas co-
mercialmente competitivas (RICKERBY et al., 1991).

Uniformidade na espessura do recobrimento;
Deposi¢ao de materiais refratarios;
Deposigao de recobrimentos isolantes;

Os alvos podem apresentar grandes areas;

Nao ha formagéao de respingo;

2R T o

Nao ha formagéao de gotas.

Existem dois modos primarios de formagao dos recobrimentos depositados por
sputtering: “ndo reativo” e “reativo”. No modo “ndo reativo”, o sputtering é obtido por
meio de um plasma de um gas inerte, geralmente argdnio, que n&o participa direta-
mente da formagao de compostos com o material do alvo ou com o material do subs-
trato. Mesmo que os ions do gas inerte ndo sejam incorporados no alvo ou no recobri-
mento como constituintes primarios, eles o sdo em pequenas proporgdes, gerando
efeitos prejudiciais nas propriedades do recobrimento. Em recobrimentos duros a in-
corporagao de atomos de argbnio causa uma expansao na rede do mesmo, aumen-
tando sua tensdo interna. Ainda existe a probabilidade de incorporagéo de ions do gas
inerte mediante o bombardeamento destes no sistema substrato/recobrimento, dando
origem a variagdes no modo de crescimento, na estequiometria e nas propriedades do
recobrimento (RICKERBY et al., 1991).
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Ha dois modos “reativos” de sputtering: o “catodo metalico” e o “catodo do composto
do recobrimento”. No primeiro o alvo é uma superficie e a formagdo do composto é li-
mitada somente ao substrato e as paredes da camara. No segundo modo o catodo
também é recoberto. Muitas técnicas de sputtering possibilitam a deposi¢do de reco-
brimentos pelo modo “reativo”: Diodo DC, Diodo RF, Triodo e Magnetron (RICKERBY
et al., 1991).

3.1.2.3 - PAPVD

A deposicao fisica de vapor assistida por plasma (PAPVD) é uma designagdo em-
pregada a uma série de processos PVD, que utilizam uma descarga luminescente pa-
ra melhorar as propriedades do recobrimento produzido. A técnica de PAPVD permite
(RICKERBY et al., 1991):

Aumentar a adesao do revestimento;

Obter espessura uniforme do recobrimento;

Evitar acabamento final ou polimento da superficie apds o processo de recobri-
mento;

Controlar a estrutura do recobrimento;

Possibilitar a utilizacdo de uma ampla faixa de materiais como recobrimento e
substrato, inclusive materiais isolantes;

Controlar as taxas de deposicao;

Nao utilizar materiais toxicos e/ou poluentes;

Possibilitar a deposi¢cao de recobrimentos de elevada pureza;

© © N o

Baixar as temperaturas de processamento.

Este processo permite, ainda, a deposi¢cao de ligas, compostos e fases metaestaveis
que sao dificilmente conseguidas por outros processos. Esta técnica também possi-
bilita controlar a morfologia do recobrimento e sua orientagdo cristalografica prefe-
rencial, além da possibilidade de modificar caracteristicas fisicas de sua superficie. Os
sistemas comerciais PAPVD utilizam fontes de vapor que sdo usadas em outros pro-
cessos de PVD, entretanto, nestes sistemas as amostras ficam imersas no plasma, de
forma a possibilitar o controle do nivel de ionizagao e otimizar a deposi¢ao do recobri-
mento (RICKERBY et al., 1991).
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Os sistemas comerciais de PAPVD sao classificados de acordo com a fonte de vapor

empregada. Basicamente, trés sistemas se destacam (RICKERBY et al., 1991):

1. Sistemas de evaporacgao por feixe de elétrons;
2. Sistemas de evaporacgio a arco;

3. Sistemas sputtering.

3.1.3 - lon Plating

lon plating € o termo utilizado na designacdo de processos atomisticos de deposigéo
de recobrimentos nos quais o substrato € submetido a um fluxo de particulas de alta e-
nergia, em funcdo da tensdo de BIAS aplicada, de forma a promover alteragdes na re-
gido interfacial e/ou nas propriedades do recobrimento. Estas alteragées podem se re-
fletir na adesao substrato/recobrimento, densidade e morfologia, tensdes residuais do
recobrimento e na deposigao uniforme do material ao longo da superficie do substrato
(BLOCHER et al., 1982; BATISTA, 1999).

O processo lon Plating é realizado em um plasma de baixa pressdo de forma que o
substrato seja o catodo. O substrato &, inicialmente, submetido a um bombardeamento
de ions, de um gas inerte, durante um periodo de tempo antes da deposigao do reco-
brimento. A deposi¢cdo do recobrimento € iniciada sem a interrupcdo do bombardea-
mento de ions. Se for usado um gas reativo o processo passa a se denominar “lon
Plating Reativo” (BATISTA, 1999).

Devido ao continuo bombardeamento da superficie do substrato, € necessario que a
taxa de deposicdo dos ions seja maior que a taxa de sputtering para que o recobri-
mento se forme (BATISTA, 1999).

Este bombardeamento (que é obtido mediante a aplicagdo de um potencial elétrico na
superficie do substrato) permite que esta técnica cubra uniformemente toda a superfi-
cie do substrato e, ainda, possibilita sua limpeza (se usar um plasma de baixa pressao
€ um gas inerte). Como consequéncia do bombardeamento tém-se os seguintes efei-
tos (BLOCHER et al., 1982):
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Sputtering da superficie do substrato;
Producao de defeitos;

Mudancgas na morfologia da superficie;
Incorporagio de gases;

Aumento da temperatura;

Mudancgas na composicao da superficie;

N o ko Dd =

Formacao de uma camada de “pseudodifusdo”, conseguida sem a necessidade

de solubilidade ou difuséo.

As propriedades de recobrimentos produzidos por lon Plating dependem de varios fa-
tores. Este processo possui muitas variaveis, entao, as propriedades dos recobrimen-
tos podem ser amplamente variadas, dependendo dos pardmetros de processo
(BATISTA, 1999).

A adesado do recobrimento ao substrato pode ser aumentada devido ao bombardea-
mento de ions antes e durante os estagios iniciais do revestimento, entretanto, esta a-
desao pode ser comprometida pela difusdo e precipitacdo de espécies gasosas na in-
terface, pela diferenca entre coeficientes de expansao térmica do revestimento e do
substrato em temperaturas de processamento mais elevadas, e ainda, pelo desenvol-
vimento de tensdes residuais associadas ao crescimento do recobrimento em tempe-

raturas de processamento mais baixas (ASM, 1996).

3.1.4 - Nitretacao a Plasma

A nitretacdo a plasma (ou nitretagao iénica) € um processo termoquimico ativado por
plasma, cujo principio se baseia na natureza energética de uma descarga luminescen-
te (plasma de baixa energia) para a obtencdo de uma camada superficial de elevada
dureza (BATISTA, 1999). Este processo ja adquiriu uma grande aceitagdo na area in-
dustrial, em aplicagdes diversas, para aumento de resisténcia ao desgaste, a fadiga e
a corrosdo (O’BRIEN, 1996; SATO et al., 1988; SPALVINS, 1990; KAKAS et al., 1990).

A principal diferenga entre a nitretacdo a plasma e a nitretagdo convencional € o me-
canismo de geracao das espécies de nitrogénio “ativadas” na superficie da peca
(O’'BRIEN, 1996). O modelo proposto por Kolbel (EDENHOFER, 1974; O’BRIEN,

1996; SPALVINS, 1990) é o mais citado na descrigdo do mecanismo responsavel pela
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nitretagdo a plasma, embora muitos outros mecanismos ja tenham sido apontados por

diversos pesquisadores.

A descarga luminescente utilizada no processo de nitretagdo, pode ser gerada de di-
versas formas: descargas diodo CC, descargas RF, descargas de microondas e com-
figuragdes com uma fonte auxiliar de elétrons para aumentar a ionizagdo das espé-
cies. Entretanto, a descarga diodo CC é a mais utilizada (SPALVINS, 1990).

O plasma de baixa pressao gerado é caracterizado por um estado de nao-equilibrio
térmico, uma vez que os elétrons possuem temperaturas elevadas, da ordem de deze-
nas de milhares de graus Kelvin, enquanto os ions sao relativamente “frios” com tem-
peraturas apenas da ordem de centenas de graus Kelvin (ASM, 1996; RICKERBY et
al., 1991). Devido a elevada temperatura dos elétrons, a excitagdo e ionizagao de ato-
mos neutros aumentam, resultando num aumento de rea¢des quimicas e aquecimento
das espécies presentes no plasma. Entretanto, a fracdo de gases ionizados no plasma
€ relativamente pequena, tipicamente inferior a 0,1% (RICKERBY et al.,, 1991). A
Figura 3.7 mostra a curva tensao-corrente caracteristica de diferentes tipos de descar-
gas elétricas em argbnio (KRAUSS, 1993). O processo de nitretagao idnica em confi-
guracao diodo CC, bem como a maioria dos outros processos termoquimicos ativados
por plasma, séo realizados na regido da descarga irregular (abnormal glow). Sob tais
condicbes, a descarga luminescente cobre uniformemente as amostras, resultando,
assim, num tratamento mais uniforme (ASM. 1996; RICKERBY et al., 1991; KRAUSS,
1993).

O modelo proposto por Kolbel (Figura 3.8) se baseia na formacdo instantdnea de
compostos de ferro e de nitrogénio na superficie (O'BRIEN, 1996; BATISTA, 1999;
SPALVINS, 1990). Tal formacéao se processa da seguinte forma:

Producéao de ions de nitrogénio e de nitrogénio atdmico no plasma;
Sputtering de Fe (ferro) e de contaminantes da superficie do material;
Formacgao de nitretos de ferro FeN;

Adsorgao e condensacéo / deposigao de FeN na superficie;

o M wbh =

Posterior decomposicédo dos nitretos FeN em Fe;N, Fe, 3N e FesN, na superfi-

cie catddica, e liberagao de nitrogénio atdmico para difuséo.
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Figura 3.7 - Curva tensao-corrente caracteristica de diferentes
tipos de descargas em argbnio (KRAUSS, 1993).

A camada nitretada a plasma é geralmente caracterizada por uma camada superficial
de nitretos de ferro, denominada camada de compostos (compound layer), € por uma
zona de difusdo abaixo desta. Dependendo da concentracdo de nitrogénio e da tem-
peratura, sao formadas na superficie as fases y'-Fe4sN (CFC), e-Fe,-3N (hexagonal) ou
uma mistura de ambas, dando origem a denominada camada de compostos (camada
de nitretos de ferro) que pode ser “monofasica” ou “bifasica”. O endure-cimento da
zona de difusdo da camada nitretada é alcancado através da precipitagao de finos ni-
tretos de elementos de liga, em acos ligados ou de nitretos de ferro em agos-carbono
comuns nesta regido (O'BRIEN, 1996; KRAUSS, 1993; INAL et al., 1990). As fases,
microestrutura, espessura, dureza e tipo da camada nitretada (camadas superficiais de
nitretos de ferro e/ou zona de difusdo) resultantes sdo controladas pelas variaveis do
processo, tais como temperatura, composi¢cdo do gas, tempo, pressao total e densi-
dade de corrente (SPALVINS, 1990; O'BRIEN, 1996; KRAUSS, 1993; INAL et
al.,1990; BATISTA, 1999).
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Figura 3.8 - Mecanismos envolvidos na nitretacdo a plasma
segundo o modelo de Kolbel (O’'BRIEN, 1996).

A cinética do processo de nitretacao a plasma depende da composi¢cao do gas utili-
zado. Para uma dada temperatura e tempo de nitretacédo, plasmas de N,-H, normal-
mente apresentam uma camada nitretada de maior espessura do que plasmas de N, e
Ar-N, (KORHONEN et al., 1982). Tal cinética superior observada em plasmas de N>-H;
foi atribuida a formagao da fase § (Fe;N) apds um tempo de nitretagdo igual a cinco
minutos. Essa formacgao quase imediata deste composto de ferro sugere um meca-
nismo de sputtering de atomos de ferro da superficie, formagao de Fe,N na regido ca-
tédica do plasma (cathode sheath) e conseqliente re-deposicdo do mesmo na super-
ficie. A imediata formacao de Fe,;N na superficie pode ser a razdo pela qual a nitreta-

¢ao a plasma apresenta cinética superior a nitretagao convencional (KOHONEN et al.,
1982; BATISTA, 1999).
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Além disso, observou-se que o crescimento das camadas de nitretos de ferro nao era
parabdlico com o tempo, como ocorre na nitretagdo convencional (KOHONEN et al.,
1982). Observou-se uma taxa de crescimento destas camadas muito mais elevada
que a parabdlica no estagio inicial do processo. Ja a zona de difusdo apresentou uma
taxa de crescimento parabdlica com o tempo, indicando que nesta regido o meca-

nismo é controlado por difuséo.

Em 1982, foi demonstrado pela primeira vez, que era possivel realizar um tratamento
de nitretagdo em um equipamento de PAPVD, a baixa pressao (KOHONEN et al.,
1982). A partir de entao, varios pesquisadores consideraram a realizagao da nitretagcao
a plasma em baixa pressao, em configuracao triodo CC ao invés de diodo CC, visando
a producao de recobrimentos duplex. Varias configuragbes (CZERWIEC et al., 1998),
inclusive triodo CC, vém sendo empregadas, com sucesso, para realizagdo da nitre-

tacdo a plasma a baixa pressao.

Uma vez que as caracteristicas da descarga luminescente estdo intimamente rela-
cionadas ao comportamento frente a nitretacido, espera-se que tanto os mecanismos
que levam a producado de uma camada de compostos (monofasica ou bifasica), bem
como suas propriedades, sejam diferentes em uma configuracao triodo CC, configu-

racao normalmente utilizada nos equipamentos de PAPVD (BATISTA, 1999).

3.1.5 - Conjugados Duplex

No inicio dos anos 80 foi produzido pela primeira vez conjugados duplex em um equi-
pamento de lon Plating (KORHONEN et al., 1993) através de operacdes sucessivas
de nitretacéo idbnica e deposicdo de um recobrimento de Ti-N e, a partir dai, varios
pesquisadores comecgaram a utilizar este processo (BATISTA, 1999; DINGREMONT et
al., 1993; LEYLAND, 1991; PARK et al., 1990; VAN STAPPEN et al., 1991; VAN
STAPPEN et al., 1993; WILSON et al., 1993; SANCHETTE et al., 1997; BUECKEN et
al., 1994; D'HAEN et al., 1993; GREDIC et al., 1992).

Os conjugados duplex sao caracterizados por uma camada nitretada seguida pela de-
posi¢cao de um recobrimento duro. Varios tipos de conjugados duplex tém sido produ-
zidos para diversas aplicagdes (BATISTA, 2001a; PARK, et al., 1990; VAN STAPPEN
et al., 1993; ZLATANOVIC, 1990; WILSON et al., 1993; BUECKEN et al., 1994). Entre-
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tanto, a maior parte dos trabalhos existentes estdao concentrados em conjugados
duplex formados por uma camada nitretada e recobrimentos de Ti-N. Em muitos traba-
Ihos a produgao de conjugados duplex nao foi realizada em operagdes sucessivas no
mesmo reator. A nitretagcao do substrato foi efetuada em reatores de nitretagao a plas-
ma (em configuracdo diodo) e, posteriormente as amostras foram colocadas em um
reator de PVD para serem recobertas (ZLATANOVIC, 1990; SUN et al., 1991; SUN et
al., 1992). Entretanto, devido ao menor custo apresentado pela realizagdo da nitreta-
¢ao e deposigao do recobrimento em operagdes sucessivas no mesmo reator esta op-

¢ao vem sendo amplamente utilizada (MATTHEWS et al., 1993).

O fator critico na producdo de conjugados duplex é a adesdao do recobrimento a
camada nitretada. Sun et al. (1991) foram os primeiros pesquisadores a identificar o
problema de formagcdo de uma camada superficial denominada de camada preta
(black layer), desde que, apds ataque quimico com o reativo nital, ela se apresenta
preta. Durante a deposi¢ao do recobrimento de Ti-N a 500°C (773K), em substrato de
aco En40B, estes pesquisadores observaram a presenca desta camada entre o
recobrimento de Ti-N e a camada de compostos (nitretos de ferro). Quando esta
camada de nitretos de ferro era removida da superficie por lixamento, antes da
deposicao do recobrimento de Ti-N, ou se a nitretacdo era realizada de forma a nao
produzir esta camada (bright nitriding), o compdsito resultante ndo apresentava a
camada preta. Eles atribuiram a formacgao desta camada a decomposi¢do da camada
de compostos durante o processo de PVD, uma vez que foi observada uma reducao
na espessura desta camada de compostos apds a deposigao do recobrimento de Ti-N.
As analises, de reacao nuclear e de difragcao de raios-X, indicaram que a denominada
camada preta era formada da fase a-Fe. A conclusdo foi de que o processo de PVD
produziu condigbes tais, que levaram a formac&o da camada de nitretos de ferro (Fe4N
e Fe,3N) a se transformarem em o-Fe na regido interfacial entre Ti-N/camada de
compostos, originando a camada preta. Medidas de microdureza mostraram que a
camada preta possuia uma dureza da ordem de 500HV (5GPa - relativamente baixa).
Segundo estes pesquisadores, a formacdo e desenvolvimento desta camada sao
determinados pela decomposicdo dos nitretos de ferro e conseqlente difusdo de
nitrogénio para fora da interface, ambos processos sendo dependentes da topografia
da superficie e da temperatura do processo de PVD (SUN et al., 1991). A deposicao
da camada de nitretos de ferro foi estudada em um plasma de hidrogénio e, os

resultados mostraram que esta camada permanecia estavel até 450°C (723K). A
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deposigado do recobrimento foi, entdo, realizada a 450°C (723K) e nenhuma camada

preta foi produzida.

A presenca de uma camada preta no conjugado duplex fez com que o mesmo apre-
sentasse baixa capacidade de carregamento e baixa resisténcia ao desgaste em tes-
tes de deslizamento puro (SUN et al., 1991; SUN et al., 1992). A combinagao (Ti-N)+
(zona de difusao) apresentou maior resisténcia ao desgaste e maior capacidade de
carregamento do que a combinagao (Ti-N)+(camada de nitretos de ferro)+(zona de di-
fusdo) — sem a camada preta. Foi também observada uma dependéncia linear entre
resisténcia ao desgaste do recobrimento duplex e a dureza do recobrimento de Ti-N.
As solugdes apontadas por Sun et al. (1991) para evitar a formacdo de uma camada
preta foram (SUN et al., 1991; SUN et al., 1992):

1. Remocéao da camada de nitretos de ferro através de lixamento antes da deposi-
¢ao do recobrimento;

2. Controle adequado dos parametros do processo durante a etapa de nitretacao
a plasma, de forma a evitar a formagao de uma camada de nitretos de ferro na

superficie (bright nitriding).

Alguns trabalhos ressaltam a importancia de controlar as etapas de nitretagdo a plas-
ma e de PVD (SUN et al., 1991; SUN et al., 1992), de forma que ao se produzir um
recobrimento de Ti-N de elevada dureza e uma combinagao (Ti-N)+(camada nitretada
com zona de difusdo) - sem a camada de compostos. Esta ultima camada deve ser su-
ficientemente espessa para fornecer uma boa capacidade de carregamento do conju-
gado duplex, assegurando assim, uma otimizacdo na resisténcia mecanica e capaci-
dade de carregamento (BATISTA, 1999).

Na literatura existem controvérsias em relacdo a influéncia da camada de compostos
na adesao de conjugados duplex. Korhonen et al. (1983) produziu um conjugado du-
plex de Ti-N, em configuragdo triodo, com boa adesdo. Entretanto, nenhuma camada
de compostos foi produzida durante a etapa de nitretacéo. Ja foi observada uma baixa
adesdo no conjugado duplex de Ti-N sobre um substrato de aco inoxidavel AISI 304
(VAN SATAPPEN et al., 1991), esta baixa adesao foi atribuida por estes autores ao
alto nivel de tensdes internas da camada de compostos, formada durante a etapa de

nitretacdo a plasma. Anjing et al. (1989) registrou uma boa adesdo de um conjugado
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duplex de Ti-N em substratos de ago rapido, a qual foi relacionada a uma combinacao
quimica e cristalografica favoravel entre a camada de nitretos de ferro e o recobrimen-
to de Ti-N.

Desde entédo a pratica usual tem sido remover a camada de nitretos de ferro (SUN et
al., 1991; SUN et al., 1992; LEYLAND et al., 1991; GREDIC et al., 1992) antes do re-
cobrimento, ou evitar a sua formagao durante a etapa de nitretagdo através do controle
adequado dos parametros de processo, uma vez que a formagao desta camada leva-

ria ao recobrimento duplex a exibir uma baixa adeséao.

Certamente tais resultados contraditérios devem estar relacionados aos diferentes pa-
rametros de processos empregados, bem como ao comportamento distinto de diferen-
tes substratos frente a nitretacao. A transi¢ao entre a etapa de nitretacdo a plasma e a
deposicéo do recobrimento parece ser particularmente importante, confor-me registra-
do na literatura (VAN STAPPEN et al., 1991; VAN STAPPEN et al., 1993; D'HAEN et
al., 1993; QUAEYHAEGENS et al., 1992; BATISTA, 1999).

A deposicdo de uma camada intermediaria de Ti e o tratamento térmico intermediario
na produgcdo de conjugados duplex de Ti-N em substrato de aco rapido AISI M2,
possibilitou uma otimizacdo da adesado deste recobrimento ao substrato (VAN
STAPPEN et al., 1991). Este tratamento consistiu de um resfriamento a vacuo das a-
mostras apoés nitretagao (até 150°C - 423K), seguido de aquecimento até a temperatu-

ra de deposi¢do do recobrimento e um ataque ibnico por 20 minutos.

Dingremont et al. (1993) confirmaram que a formacao da camada preta é resultado da
perda de nitrogénio da camada de compostos durante a etapa de recobrimento. Estes
pesquisadores estudaram a influéncia do ciclo térmico e do ataque ibnico em plasma
de argbnio na desestabilizacdo da camada de compostos em substratos de aco
35NCD16. Seus resultados indicaram que, para se evitar a desestabilizacdo da ca-
mada de compostos neste substrato, a temperatura ndo deve exceder 470°C (743K).
Esta camada de nitretos de ferro também é desestabilizada pelo ataque i6nico de ar-
gOnio a temperaturas superiores a 350°C (623K). Sem a realizagdo de nenhum trata-
mento intermediario, € mantendo a temperatura de deposigdo em 470°C (743K), nao
foi verificado a desestabilizagdo da camada de compostos. Estes pesquisadores acre-

ditam que um filme de 6xido foi formado na superficie das amostras durante esta eta-
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pa de nitretacdo ou durante a deposicado do recobrimento como resultado da ex-tragao
de gas das paredes do reator devido ao aquecimento realizado. Este filme de 6xido
atuaria, entao, como uma barreira entre a camada de nitretos de ferro e o plasma. A
realizacdo do ataque idnico de argbnio promove a destruicdo deste filme de o6xido,
levando a desestabilizacdo da camada de compostos, devido a retrodifusdo de nitro-
génio para o plasma de argbnio. A realizagdo do ataque idbnico em um plasma de ar-
gbnio com pressao parcial controlada de N, n&o induziu a desestabilizacdo da cama-
da de nitretos de ferro. Estes autores sugerem que a etapa de ataque idnico seja reali-
zada em um plasma de Ar+N, a fim de se evitar a desestabilizacdo da camada de

compostos.

Batista (2001a) demonstrou que, para um conjugado duplex de Ti-N, com camada de
compostos monofasica e-Fe,N e com um tratamento intermediario adequado anterior a
deposicado do recobrimento, ndo houve o aparecimento da camada preta e a adeséao
do conjugado duplex nao foi comprometida. Este fato, indica que o aparecimento da
camada de compostos, proveniente da etapa de nitretacdo a plasma, nado é de todo
insatisfatorio ou indesejado. O cuidado maior que se deve ter é na etapa de deposigao
do recobrimento, onde um tratamento intermediario e um alto controle no processo de
deposicédo sdo desejaveis para se evitar a desestabilizagdo da camada de compostos

e formagao da camada preta.

3.2 - Eroséo por Cavitagdo

3.2.1 - Cavitacao

Cavitacao é definida como a repetida nucleacao, crescimento e colapso de cavidades
ou bolhas em um liquido. Quando um liquido é sujeito a tensbes trativas suficien-
temente altas, provocadas pela subita queda da pressao abaixo da presséo de vapor,
vazios ou cavidades sao formados em sitios de nucleag¢ao dentro do liquido e crescem
sob condigbes de tracdo. Quando esse liquido é subseqlentemente sujeito a tensdes
compressivas, devido a pressdes hidrostaticas mais altas, essas cavidades tornam-se
instaveis e entram, violentamente, em colapso. A pressao produzida pelo colapso po-
de causar deformacéo localizada e/ou remocao de material da superficie de um sdélido
presente nas vizinhangas da cavidade (Figura 3.9-a e b). Essa remocao de material é

denominada, na literatura, como “dano” ou “erosdo cavitacional’. A cavitacdo pode
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ocorrer em qualquer liquido que apresentar flutuagéo de pressao, seja por fluxo ou por
vibragao do sistema sendo, os sitios de nucleagao, impurezas sodlidas, liquidas e gaso-
sas presentes em todos os liquidos. (HANSSON et al., 1992; LIMA, 2002).

Bolhas
Metal Metal

(a) (b)

Figura 3.9 - (a) Bolhas proximas a superficie de um metal. (b) Colapso
das bolhas causando remog¢ao de material da superficie.

A remocdo de material sélido da superficie préxima a cavidade, principal dano cau-
sado pela cavitagcdo, pode ser observada em todos os tipos de sdlidos. Assim, metais
duros, macios, ducteis ou frageis, quimicamente ativos ou inertes tém sido danificados
pela cavitagdo. Borracha, plastico, vidro, quartzo, concreto e outros sélidos ndo meta-
licos tém sido igualmente susceptiveis ao dano devido a cavitacdo (KNAPP et al.,
1970; LIMA, 2002; MARQUES, 1996).

A aparéncia da cavitagao tem sempre o0 mesmo formato, se parece com uma névoa de
espuma de sabdo. A razao para isso € que, sendo a cavitacdo um fendmeno de alta
velocidade, os movimentos sao muito rapidos para serem resolvidos pelo olho humano
ou por uma camara comum, dando a impressdo de que a imagem esta ligeiramente
fora de foco (MARQUES, 1996).

Pode-se descrever os estagios da cavitagdo quanto a sua formacao. O termo “estagio
incipiente” tem sido usado ha muito tempo para descrever a cavitagao no limite de de-
teccdo. As bolhas observaveis neste estagio sdo pequenas e a zona na qual a cavita-
¢ao ocorre ¢é limitada (MARQUES, 1996).

Se ocorrerem variagdes nas condigdes do liquido (pressao, velocidade, temperatura)
que aumentem as taxas de vaporizagao, outros estagios vao se sucedendo, distintos

do estagio incipiente, chamados “desenvolvidos” (MARQUES, 1996).
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Os eventos exatos, no inicio e desenvolvimento da cavitagao, dependem das condi-
¢des do liquido, incluindo a presenga de contaminantes sélido ou gasosos, e do cam-
po de pressado na zona de cavitacdo. Também as manifestagdes da cavitagdo hidrodi-
namicamente produzidas dependem destes fatores, bem como da configuragdo dos
contornos solido/liquido (MARQUES, 1996).

Ha diversas maneiras de se classificar as diferentes aparéncias da cavitacdo. Uma,
por exemplo, é de acordo com as “condi¢cdes nas quais ocorre”, isto € (KNAPP et al.,
1970; MARQUES, 1996):

e Cavitacdo num jato de fluxo;
e (Cavitagdo em corpos imersos em movimento;

e Cavitagdo sem um fluxo principal.

Outro método possivel é segundo as “caracteristicas fisicas principais”. Mesclando-se

os dois métodos, a cavitacdo pode ser ainda classificada como:

e Movel;
e Fixa;
e Em turbilhdo;

e Vibratoria.

A velocidade de colapso de uma cavidade tem a seguinte relacdao (Equacao 3.1)
(HANSSON et al., 1992; LIMA, 2002):

1
PV A
Voo — (3.1)
Piig.

Onde:
e Vv é a velocidade de colapso;
e P é apressao hidrostatica sob a qual a cavidade entra em colapso;
e V é o volume inicial da cavidade;

* pigq € a densidade do liquido.
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Valores de raios de cavidades para cavitagao por fluxo, estéo tipicamente na faixa de
0,25mm a 1,0mm e, para cavitagao vibratéria, giram em torno de, aproximadamente,
50um. A presséao hidrostatica € da ordem de algumas atmosferas. Assim, para uma
cavidade em torno de 1,0mm de raio entrando em colapso a 0,1MPa (1atm) em agua,
a velocidade de colapso sera em torno de 100m/s a 150m/s (HANSSON et al., 1992;
LIMA, 2002).

Possiveis mecanismos de desgaste para descrever a erosao provocada pela cavitagao
podem envolver “ondas de choque” ou “microjatos”. Quando uma cavidade entra em
colapso dentro de um liquido, longe de qualquer superficie sdlida, esse colapso ocorre
simetricamente e emite ondas de choque para o liquido nas vizinhangas. Por outro
lado, quando o colapso ocorre em contato ou muito préximo da superficie sélida, o
mesmo se da assimetricamente formando um microjato de liquido direcionado contra a
superficie solida. Ambos os mecanismos descritos tém sido reconhecidos como a cau-
sa mais provavel de erosdao, mas apresentam falhas que nao permitem uma expli-
cacao para a extensao da erosdo observada. Por exemplo, ondas de choque sao rapi-
damente atenuadas e o didmetro dos microjatos sdo muito pequenos para explicar a
extensao da erosdo observada. Entretanto, tais falhas podem ser atenuadas pelo fato
de que uma cavidade n&o atua separadamente e, sim, em grupo, sendo que o colapso
de uma acentua o efeito da cavidade adjacente (HANSSON et al., 1992; LIMA, 2002).

Em todas as situagbes praticas que envolvem cavitacdo, um grande numero de cavi-
dades é gerado ao mesmo tempo e constitui 0 que pode ser descrito como “cachos de
cavidades”. Quando estes cachos sao sujeitos a um aumento da pressao hidrostatica
externa, sofrem colapsos de uma maneira combinada, iniciando-se nas cavidades
mais externas do cacho e prosseguindo em diregao as cavidades centrais. Nessa se-
gUéncia, muito da energia gerada pelo colapso das cavidades externas é transferida
para as cavidades da parte interna do cacho através de um aumento local da pressao
hidrostatica em cada colapso individual, resultando em um significativo aumento na in-
tensidade do colapso das cavidades centrais (HANSSON et al., 1992; LIMA, 2002).
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3.2.2 - Erosdao por Cavitacao

A erosao por cavitagdo é uma degradacdo mecanica e remoc¢ao de materiais causada
pela cavitagdo em um meio liquido onde o carregamento mecanico da superficie séli-
da, sujeita a degradacéo, é provocado pelo colapso assimétrico das cavidades préxi-
mas ou na superficie. Em erosdo por cavitagdo, as cargas mecanicas sao localizadas
e, devido ao colapso combinado dos cachos de cavidades, podem ser bastante altas
resultando na deformacao da superficie. Assim, o carregamento repetido pode, even-
tualmente, levar a remocado de material da superficie soélida, que é denominada de
“‘erosdao” (HANSSON et al., 1992; LIMA, 2002).

O efeito erosivo de um cacho de cavidades depende de fatores como (HANSSON et
al., 1992; LIMA, 2002):

e Pressao hidrostatica;

e Tamanho do cacho de cavidades;

¢ Distancia entre cada cavidade e a superficie sdlida;
e Distribuicdo de tamanho das cavidades;

e Temperatura do liquido;

e Densidade do liquido.

A energia dos cachos de cavidades é transferida para a superficie sélida e pode ser
“absorvida ou dissipada pelo sélido” ou “refletida como ondas de choque no liquido”. O
material absorvera a energia como “deformacéao elastica”, “deformagao plastica” ou
“fratura”. Quanto maior for a capacidade do material sélido de absorver energia por de-
formacao elastica ou plastica, ou seja, quanto maior for a resiliéncia e/ou a tenacidade
do material, maior sera a sua resisténcia a erosido por cavitacdo (HANSSON et al.,

1992; LIMA, 2002).

A erosao provocada pela cavitagao é conhecida como a “perda de massa da superficie
solida” submetida a um dado tempo de cavitacdo. A taxa de erosdo em fungao da con-
tinua exposicéo a cavitagdo, normalmente, ndo é uma funcéo linear (HANSSON et al.,
1992; LIMA, 2002).
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A curva de perda de massa da superficie sélida versus tempo de eroséo por cavitacao
€ constituida de cinco estagios (HEYMANN, 1992; LIMA, 2002):

1. Incubacgéo, onde pouca ou nenhuma perda de massa pode ocorrer, correspon-
dendo ao estagio running-in (etapa de amaciamento de processos de desgas-
te);

2. Aceleragao, durante o qual a taxa de erosdo aumenta rapidamente até atingir
um valor maximo;

3. Maxima taxa, onde a taxa de erosdo assume um valor maximo e mantém-se
aproximadamente constante;

4. Desaceleracgao, durante o qual a taxa de erosao reduz para algumas fracoes
da taxa maxima;

5. Final, onde a taxa assume novamente um valor constante.

3.2.3 - Ensaios de Eroséo por Cavitacado Vibratoria

O teste de erosao por cavitagao vibratéria utiliza um transdutor ultra-sénico de 20kHz e
com poténcia de saida entre 250W e 500W. Este transdutor é ligado a um transfor-
mador de velocidade, onde a amostra é fixada (Figura 3.10). A amostra é imersa em
um recipiente com liquido de teste (geralmente agua destilada). A temperatura desse
liquido deve ser mantida em torno de um valor especifico durante todo o teste. Tam-
bém, a frequéncia de vibracao e sua amplitude devem ser controladas e monitoradas.
A amostra é pesada antes do inicio do teste e durante a realizagdo do mesmo, em in-
tervalos periodicos, de forma a se obter a variagcdo de massa em funcido do tempo,
que nao é linear (HANSSON et al., 1992). A interpretacdo da curva volume versus
tempo permite a comparacao de resultados entre diferentes materiais ou entre dife-
rentes fluidos (ASTM, 1985; LIMA, 2002).

As condigdes definidas para o ensaio de erosdo por cavitagao vibratéria sdo as se-
guintes (ASTM, 1985; LIMA, 2002):

¢ A freqliéncia de oscilagao da amostra deve ser de (20,0 £+ 0,2)kHz;
e O valor de pico a pico da amplitude na agua deve ser de 0,05mm + 5% durante

todo o teste;
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e O liquido de teste deve ser agua destilada ou outro reagente a base de agua
segundo especificagdo D1193;

e A capacidade do recipiente que contém o liquido de teste deve ser, no minimo,
igual a 800ml e, no maximo, igual a 1200ml;

¢ O volume do liquido de teste deve ser, no minimo, igual a 600ml €, no maximo,
igual a 900ml;

¢ A profundidade do liquido no recipiente deve ser, no minimo, igual a 60mm;

e A temperatura do liquido de teste deve ser mantida em (22+1)°C;

e O gas sobre a superficie do liquido de teste deve ser ar a uma pressao de
(72+9)x10mmHg;

e A superficie da amostra deve ser plana e seu didmetro deve ser igual a
(15,88+0,05)mm,;

o A profundidade de imersao da amostra no liquido deve estar na faixa de 3,2mm

a12,7mm.
°
/‘74\ .
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Figura 3.10 - Desenho esquematico de um equipamento usado no
ensaio de cavitagdo vibratoria (ASTM, 1985; LIMA, 2002).
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3.2.4 - Determinacdo do Tempo de Incubacao

A exatidao na determinacéo do tempo de incubacéo, ti, no processo de erosao cavita-
cional é muito importante para o engenheiro projetista, pois é o tempo no qual a super-
ficie exposta permanece praticamente intacta (MEGED, 2002). Este estagio é definido
pela Norma ASTM-G32 (ASTM, 1985) como um tempo inicial no processo de erosao
cavitacional no qual a taxa de eroséo é igual a zero ou apresenta um valor desprezivel
comparado com outros estagios (Figura 3.11). O tempo de incubacgao, ti, € associado a
resisténcia a erosdo da superficie da amostra que primeiramente é exposta ao feno-
meno cavitacional. A resisténcia a erosdo desta camada superficial pode ser muito di-
ferente daquela do material mais homogéneo que se encontra abaixo desta camada
superficial, denominada camada de contorno (MEGED, 2002). O tempo de incubacao,
desta forma, dependera das condi¢des superficiais anteriores ao teste de erosao cavi-
tacional. TensOes residuais, microdeformagdes e/ou textura superficial (rugosidade),
introduzidos por processos de acabamento e ndo removidos anteriormente a realiza-
¢ao do teste, podem influenciar, em muito, a medida do tempo de incubagdo. Além
disso, desde que a precisao da pesagem de variagdo de massa erodida ¢é limitada, im-
plicara que somente para tempos maiores que a precisdo desta medicdo seja
detectado variagbes de massa e outras vezes implicara que tempos muito curtos de
testes terdo que ser realizados para deteccdo do tempo de incubacdo. Este proce-
dimento pode aumentar, em muito, o tempo total de estudo da evolugao de perda de
massa com o tempo de erosdo. Para materiais cujo comportamento frente a erosao
cavitacional é desconhecido, os intervalos de pesagem primeiramente selecionados,
podem nao determinar com precisdo o tempo de incubagao (ndo se sabe quando que

havera a perda de massa e o teste é destrutivel).

Por outro lado, a metodologia de medicao também pode influenciar muito o valor medi-
do deste pardmetro. Em 2002, um programa interlaboratorial (MEGED, 2002), desen-
volvido com o objetivo de investigar a variabilidade da determinagéao do tempo de incu-
bagao obtido a partir dos testes de eroséo cavitacional, utilizou-se de corpos de prova
produzidos a partir de uma amostra de referéncia de Ni 200 (USN N02200) e determi-
nou quatro parametros principais definidos pela Norma ASTM-G32 (ASTM, 1985). Fo-

ram eles:
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¢ A maxima taxa de erosao (MTE);
e O tempo de incubagdo nominal (tin);
o O tempo para se alcangar uma profundidade de erosao igual a 50 ym, (t50);

o O tempo para se alcangar uma profundidade de erosao igual a 100 um (t100).

A
'J'
Regido de
Maxima Taxa
< de Erosdo
=
o
7/ Reta
; Tangente
151 Tempo
tin

-

Figura 3.11 - Defini¢cdo de ti e tin de acordo com
a norma (MEGED, 2002; ASTM, 1985).

O tempo de incubagdo nominal, tin, é definido pela norma (ASTM, 1985) como o in-
tercepto ao eixo tempo de uma linha reta tangente ao ponto de inclinagao maxima da
curva taxa de erosao versus tempo, como mostrado na Figura 3.11. A variabilidade na
determinacdo deste parametro, tin, foi encontrada ser cerca de trés vezes maior que a
dos outros parametros (MEGED, 2002). A causa principal desta variabilidade estaria
na dificuldade de localizar o ponto de taxa maxima de eros&o na curva cumulativa de
erosao e, a partir dele, desenhar uma linha tangente. Um pequeno desvio neste proce-

dimento pode resultar numa larga variagao do valor de tin (MEGED, 2002).

A metodologia proposta por Meged (2002) parte inicialmente da aplicacdo de uma
funcao de distribuicdo cumulativa de Weibull (ABERNETHY, 1996) para a descricao
dos pontos experimentais obtidos nos testes de eroséo cavitacional vibratéria, de acor-

do com a Equacéo 3.2:
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B
F(t)=1 —e_[r‘j (3.2)

Onde:
e F(t) é a fungao de distribuicdo cumulativa ou fragao de falha;
o téotempo;
e n étempo caracteristico ou fator de escala;

e [ éainclinacado da curva de Weibull ou fator de forma.

A expresséao geral para o tempo de erosao cavitacional é dada pela Equagéo 3.3:

(3.3)

Se um bom ajuste for encontrado entre a curva de Weibull e a curva de profundidade
de erosao (dado pelo quociente da massa medida dividido pelo produto da densidade
do material e a area erodida em questao), o tempo de incubagcdo nominal sera dado
como o tempo onde se tem a inclinagdo maxima da fungao Weibull, determinada pela
derivada segunda da fung¢ao de ajuste Weibull em relagdo ao tempo e de acordo com

o procedimento ilustrado na Figura 3.11 e expresso pela Equagéo 3.4:

. 1-k
B
n
com k indicado na Equacéo 3.5.
_[tMTEJB
k=e * " (3.5)

Segundo Meged (2002), mesmo definindo matematicamente o tempo de incubacgao

nominal a partir da curva de ajuste Weibull aos pontos experimentais, foi obtida uma
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grande variabilidade nos valores determinados pelos diferentes laboratérios partici-

pantes do programa interlaboratorial.

Por causa das desvantagens dos dois métodos anteriores, Meged (2002) entdo propds
uma nova metodologia para se determinar, com maior confiabilidade, este tempo de
incubacao, definido como sendo igual ao tempo limite de erosao, TLE, igual ao tempo
necessario para se atingir uma profundidade média de 1um (Figura 3.12). Segundo
este autor, o tempo de incubacao definido como tal, tem significado fisico, & facil de se
medir e calcular e apresentaria pouca variabilidade nos resultados determinados por

diferentes pesquisadores.

.
'

Profundidade Média de Erosado (L1m)

[—

t1 Tempo (h}r

Figura 3.12 - Definicdo de tin (MEGED, 2002; ASTM, 1985).

A precisdo na determinacao deste parametro seria maior, € um parametro denominado
coeficiente de variabilidade (COV) foi definido para verificar se este novo procedimento
para determinagao do tempo de incubacao resultava em menor variabilidade. A Equa-

¢ao 3.6 expressa este coeficiente:

COV(%)=1 oo% (36)
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Onde:

e s, é 0 desvio padrao das medidas;

e X é a média aritmética dos resultados.

O indice COV na determinacédo do tempo de incubacdo nominal, tin, dado pela Equa-
¢ao 3.6, foi igual a 33,3% enquanto que para o tempo limite de erosao TLE foi igual a
26,4%. Assim, um ganho de 6,6% no coeficiente de variabilidade (COV) foi ganho com
o desenvolvimento desta nova metodologia proposta por Meged (2002) para determi-
nagao do tempo de incubagdo. O autor ressalta a importancia de se utilizar intervalos
curtos de tempo nos testes de eroséo para o periodo de incubagéo para se obter re-

sultados com maior confiabilidade.

Uma nova metodologia para se determinar o tempo de incubagéo sera proposta neste
trabalho, baseado nos resultados obtidos de analise estatistica de regresséo linear

segmentada continua.

3.3 - Perfilometria

3.3.1 - Introducgéo

A avaliacdo da superficie usando perfis bidimensionais tem sido empregada desde o
inicio da década de 1930. No inicio do desenvolvimento das técnicas de medicao, os
engenheiros concluiram que eles necessitavam de um melhor entendimento sobre as
superficies, para serem capazes de julgar como elas se interagiam (STOUT et al.,
2000).

Nesta época, a tecnologia de transdugao (dispositivos para se transformar um tipo de
sinal em outro) era, principalmente, mecanica. Sendo assim, os analisadores de su-
perficie originais eram extremamente simples. Nestes instrumentos uma ponta movia-
se pela superficie e seus movimentos eram gravados. A partir dai algumas estimativas

simples de amplitude eram feitas (STOUT et al., 2000).

Com o passar do tempo foram desenvolvidas combinagdes mecéanica e analdgica dés-
tes dispositivos. No inicio, os instrumentos eram somente capazes de medir e mostrar

as informagdes do perfil como dados numéricos, obtidos pela média dos sinais capta-
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dos pelo movimento da ponta mecanica. Assim, os resultados de média dos paradme-
tros de rugosidade tornaram-se aceitos como uma medida de superficie (STOUT et al.,
2000).

Infelizmente, os parametros de rugosidade média (Ra) e rugosidade total (Rt — picos e
vales) tém seu valor limitado em relagcéo a superficie para sua eficacia funcional. Exis-
tia um numero de razdes para isto. Sendo Rt um parametro de valor extremo, era fre-
glentemente nao-representativo de uma rugosidade geral de uma superficie e é ine-
rentemente instavel, e por outro lado, Ra fornece somente um valor médio de uma
linha simples ou traco 2-D numa superficie 3-D, o que é geralmente improvavel de ser

representativo da superficie como um todo (STOUT et al., 2000).

O uso primario do parametro Ra foi utilizado puramente como um controle qualitativo
de ferramentas que parecia ter algum limite relevante no controle dos processos de
producdo, mas tinha menor relevancia em interagdes de superficies que ocorrem em

uma variedade de situagodes triboldgicas (STOUT et al., 2000).

3.3.1.1 - Desenvolvimento de Parametros Superficiais

Os parametros de rugosidade Ra e Rt eram usados como um meio de comunicagao
entre projeto, produgao e controle de qualidade e entre fornecedores e clientes de
componentes e produtos. Eles eram, e ainda sdo, largamente usados como um ponto
de referéncia para a producdo industrial e especificacbes de tolerancia superficial.
Contudo, um sério problema com estes pardmetros é que eles tém pouco valor na
descrigdo global e controle de uma superficie. Uma segunda e importante carac-
teristica da limitacao destes parametros prematuros € que eles nao tém relevancia na
aplicacao de superficies de suas performances e exigéncias funcionais. Isto é porque

muitas superficies diferentes geram valores similares de Ra (STOUT et al., 2000).

As limitagdes dos parametros usados no inicio da década de 40 (Ra e Rt - eram os
melhores para se descrever uma superficie) por engenheiros e projetistas fizeram sur-
gir novos parametros bidimensionais. Por volta de 100 foram desenvolvidos e muitos
deles tém diferentes nomes para a mesma forma de avaliacdo, sendo que alguns

possuem pequenas diferencas de como sao calculados e interpretados. E ainda mais,
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foram aplicadas diferentes formas de filtragem de dados para se separar a rugosidade

da ondulagao, o que ajudou a aumentar a confusdo (STOUT et al., 2000).

Esta explosao de parametros, definidos adequadamente por Whitehouse (1981) como

Parameters Rash, ocorreu por duas situacgoes:

e Os parametros existentes ndo eram eficazes para descrever como uma su-
perficie se comportaria em uma aplicacao funcional;
¢ Novos computadores (em meados dos anos 60) permitiram um melhor trata-

mento de dados e novos parametros foram surgindo.

Nesta época, o instrumento mais utilizado era o Taylor Hobson Talysurf 3, que utiliza-
va uma ponta para percorrer a superficie e digitalizava os dados usando conversores.
A manipulacao de dados era uma tarefa pouco eficiente neste periodo. Depois, com-

putadores mais poderosos tornaram esta tarefa mais eficiente (STOUT et al., 2000).

O auge da atividade de desenvolvimento de novos pardmetros e de métodos de filtra-
gem foi a Conferéncia Internacional de Oxford - UK, em 1968 (WHITEHOUSE, 1968).

Desde 1967 o progresso na analise € na aquisicdo de dados foi continuamente au-
mentado com avancgos feitos nas duas fontes. Os microcomputadores ganharam velo-
cidade e aumentaram a capacidade de armazenar dados. Os instrumentos se desen-
volveram e, entao, o primeiro analisador digital de superficie, o Taylor Hobson Talysurf
4, foi introduzido em 1972 (STOUT et al., 2000).

Nos anos de 80 e 90 os computadores pessoais passaram a ser mais usados, per-
mitindo se obter simultaneamente os dados medidos. O sucesso dos PC’s encorajou
os fabricantes de equipamentos a introduzir sistemas comerciais para estes compu-
tadores, primeiramente para analise 2-D e, mais recentemente, para a analise 3-D
(STOUT et al., 2000).
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3.3.1.2 - Progresso na Filtragem

Uma importante consideragao para a caracterizacao superficial em 3-D é a separacao

apropriada da superficie em componentes de rugosidade, ondulagéo e forma.

A filtragem € um modo natural de se isolar bandas especificas de informacao sobre a
superficie por quebra de sinal no dominio de freqiéncia. A grande vantagem da filtra-
gem & que ela ndo assume a forma geral da superficie como alguma forma ondulatéria
particular (STOUT et al., 2000).

A filtragem permite, por exemplo, separar as grandes ondulagdes (rugosidade prima-
ria), caracteristica de processos industriais (ex. corte), das outras caracteristicas da
superficie, a rugosidade (STOUT et al., 2000).

Os primeiros filtros usados para caracterizagao de superficies eram analogos aos fil-
tros construidos com um capacitor e um resistor (RC). Depois, foi desenvolvido um de
2RC, com um amortecedor no meio, com 75% de cut-off, e é chamado de filtro padrao.
As desvantagens deste filtro sdo que as amplitudes originais sdo modificadas e a for-
ma da onda fica distorcida. Este efeito ndo & sério no caso de Ra, mas pode ser no ca-
so de Rt (STOUT et al., 2000).

Como a capacidade de processar dados mudou radicalmente com o advento das téc-
nicas de processamento digital, uma faixa de filtros foi introduzida com o propésito de
separar as informagoes da superficie adquirida. Quando um filtro de fase correta for
usado, a forma da onda de rugosidade pode ser largamente preservada, e os parame-
tros de rugosidade podem reter sua credibilidade através do processo de filtragem
(STOUT et al., 2000).

Uma significante melhoria nas técnicas de filtragem digital para auxiliar este processo
€ a adocao de filtro de fase linear com uma fungao Gaussiana. Estes filtros sdo bidi-
mensionais (2-D) (STOUT et al., 2000; ISO, 1996).

Para a caracterizagado da superficie 3-D usa-se um procedimento similar para a filtra-
gem (filtro de fase linear). Estes filtros Gaussianos sdo, idealmente, adaptados para

suavizar as caracteristicas superficiais (STOUT et al., 2000).
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As técnicas de filtragem acima sao baseadas na suposi¢do de que uma superficie &
composta de formas de onda senoidal de diferentes comprimentos de onda. Neste ca-
s0, 0 procedimento para filtrar uma superficie € simplificado retirando do sinal da su-
perficie uma série de harménicos seguida da reconstrucdo da rugosidade e da ondu-
lagdo, respectivamente, usando convolugdo ou transformada de Fourier. Contudo,
uma superficie real consiste de diferentes formas de onda, as quais incluem nao so-
mente senoides com freqliéncia definida, mas também muitos picos, pites e riscos
com pouco ou nenhuma freqliéncia a priori. Sendo assim, a escolha do filtro € um pas-

so muito importante para se avaliar uma superficie corretamente (STOUT et al., 2000).

3.3.1.3 - Instrumentacéao

Existe um numero de possiveis classificagcbes de sistemas para diferenciar os varios
tipos de técnicas de medida. Dois dos instrumentos mais usados para coleta de dados
sédo de “contato” e de “ndo-contato”. O sistema de contato basicamente consiste de
uma ponta mecanica. As técnicas de nao-contato incluem deteccao 6ptica, interfero-
metria éptica, espalhamento de luz, capacitancia e técnicas de espalhamento para a-
quisi¢do de dados (STEADMAN, 1987; BLUNT et al., 1994; STOUT et al., 2000).

Os sistemas mecanicos sao os mais comuns, embora sua complexidade seja muito
grande. Uma ponta mecénica vai percorre uma area especificada na amostra. Esta
ponta mecanica tem algumas caracteristicas apropriadas para cada tipo de superficie,
como por exemplo, dngulo da ponta, raio da ponta de contato, faixa que ela consegue

variar para coletar dados (range), etc (STOUT et al., 2000).

Os sistemas 6pticos sdo usados onde o contato com a superficie é indesejado, e tém
sido desenvolvidos ao longo dos anos. Um sistema tipico usado é o sistema a laser,
onde um feixe de laser é projetado na peca e uma lente focal € movida verticalmente
via circuito piezelétrico. A deteccao focal (da luz) requer que uma quantidade minima
de luz seja refletida para o detector e, conseqlientemente, superficies opacas néo
podem ser medidas (DUPUY, 1968; STOUT et al., 2000).

Este sistema a laser pode apresentar alguns problemas. Quando o feixe encontra uma

inclinagdo muito forte ele pode perder o foco e o equipamento procura este foco au-
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tomaticamente, fazendo aparecer um ponto inexistente. Quando uma superficie € mui-
to lisa pode haver uma interferéncia da luz ambiente com o laser, capturando, assim,
dados incorretos da superficie (STOUT et al., 2000).

Uma caracteristica critica deste sistema de medida € que o equipamento deve ser iso-
lado de vibragdes do ambiente, a fim de se estabilizar o caminho éptico (principalmen-
te nos sistemas de interferéncia) (STOUT et al., 2000).

3.3.2 - Caracterizacao Superficial

Um problema chave na pesquisa de superficie € encontrar parametros que carac-
terizem as suas propriedades, de modo que as correlacionem com seus mecanismos
de formacao e comportamento. Uma completa descricdo destes parametros seria usa-
da para predizer comportamentos da superficie e para entender o mecanismo de for-
magao incluindo sua composi¢cao quimica, microestrutura, tensao residual e topografia.
Contudo, sob o ponto de vista de engenharia, a caracterizagao ndao é meramente so-
bre descricdo e medida de uma superficie; ela €, também, sobre a interagao entre to-
pografia e os requisitos de engenharia tais como desgaste, lubrificagao, tribologia, con-
tato térmico, etc. Algumas técnicas de caracterizagdo tais como, analise estatistica,
analise espectral, e analise série-temporal tém sido usadas para caracterizagcdo de
perfil 2-D. Muitos pesquisadores tém estendido esta técnica diretamente para topogra-
fia 3-D (STOUT et al., 2000).

Estas técnicas de caracterizagdo podem ser divididas em dois grandes grupos, um
compreendendo técnicas que sdo “dependentes da escala” (isto €, os resultados de-
pendem da escala de medida usada), enquanto o outro grupo é sobre as “escalas in-
dependentes” (no qual a escala adotada nao afeta a caracterizagdo dos resultados).
Alguns dos métodos no primeiro grupo sédo estendidos diretamente da analise de per-
fis 2-D no qual ambos modelos tedricos e parametros sdo adotados e estendidos para
incluir na analise 3-D. Alguns, contudo, sdo especialmente propostos para a topografia
3-D e analises funcionais (STOUT et al., 2000).
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3.3.2.1 - Caracterizacao Estatistica

A caracterizagdo estatistica é dividida em duas partes, uma envolvida com a cons-
trucdo de modelos matematicos estatisticos (tais como fung¢des de autocorrelagdo) pa-
ra descrever os processos aleatorios, e o outro interessado com a definicdo de varia-
veis estatisticas (como Ra e Rq em 2-D) para fornecer a descrigdo quantitativa da su-
perficie. Estes parametros estatisticos sdo usados para classificar a superficie de a-
cordo com o processo de producgao; por exemplo, é facil identificar superficies tor-
neadas pela magnitude destes paradmetros. Contudo, desde que a topografia da mai-
oria das superficies € complexa, a distribuicdo de alturas ndo é usualmente igual a de
um modelo aleatério ideal como uma distribuicado Gaussiana e, consequentemente, es-
tes parametros estao sujeitos a variagdes (WHITEHOUSE et al., 1969; NAYAK, 1971;
NOWICKI, 1985; DONG et al., 1992).

3.3.2.2 - Caracterizacao Via Analise Espectral

A anadlise espacial € uma poderosa ferramenta para analisar superficies topograficas
que sejam dominadas por um “componente periddico”. Num modelo tedrico, a fungao
densidade de poder espectral (Power Spectral Density - PSD), pode ser construida
dentro da analise e a magnitude de cada freqliéncia representando a forga desta com-
ponente de frequéncia na superficie. Uma periodicidade significante da componente é
facilmente identificada pela fungdo acima mencionada (PSD). Esta técnica é mais bem
adaptada para representar a contribuicdo relativa de componentes de diferentes fre-
guéncias, isto €, para observar a magnitude da relagao entre rugosidade e ondulagéo
(SHERRINGTON, 1985).

3.3.2.3 - Anédlise Série-Temporal

Este é outro método usado para analisar “sinais aleatérios” (EATSON et al., 1988;
QIAN et al., 1989; STOUT et al., 2000). Trés tipos de modelos destas séries podem

ser construidos:
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e Ar (auto regression);
e MA (moving average);

¢ ARMA (auto regression and moving average).

Os dados aleatdrios da topografia podem ser filtrados nestes modelos. Os problemas

associados a estas técnicas sao:

e E dificil decidir a ordem dos modelos;
e E praticamente aplicavel somente a superficies aleatorias;

e Ainterpretagao dos coeficientes nao é simples.

3.3.2.4 - Caracterizacdo Funcional

A caracterizagdo funcional relaciona a superficie topografica com aplicagbes em
engenharia, assim ela pode ser mais benéfica e mais realistica em sua aproximagao
de analise do que outras técnicas de caracterizagao. O problema com a caracterizagcao
funcional é que os requerimentos de engenharia para uma superficie particular nao
sao, ainda, totalmente compreendidos e documentados, e existe uma fenda no co-
nhecimento entre caracteristicas que podem ser especificadas pelo projetista e as que
podem ser gerados por processos de produgao (SANTOCHI et al., 1982; SANTOCHI
et al.,, 1984). A falta de entendimento resulta da falta de informagdes dos engenheiros
sobre o aspecto de rugosidade da superficie e da influéncia da performance funcional
(STOUT et al., 2000).

Uma das grandes razdes para o interesse do desenvolvimento de técnicas de analise
3-D de superficie topografica é que as técnicas de analise de perfil 2-D ndo podem,
completamente, encontrar as necessidades que a maioria das aplicagcbes em enge-
nharia exige (STOUT et al., 2000).

Isto é devido, principalmente, aos seguintes fatores (STOUT et al., 2000):
e Em engenharia existem superficies relacionadas e nao perfis relacionados;

e As aplicagbes de engenharia estdo relacionadas a propriedades funcionais e

estas tém que ser relacionadas as caracteristicas de superficie topografica 3-D;
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e (Os parametros calculados para um perfil 2-D podem n&o representar as ca-
racteristicas de uma superficie porque o tamanho da amostra precisaria ser
imensamente grande para que as caracteristicas deste perfil representassem

completamente as caracteristicas de uma area.

Com respeito as técnicas de caracterizacao funcional, os métodos seguintes foram a-

dotados e usados em varias aplicagdes (STOUT et al., 2000):

e Razao de area de suporte;

e Combinacio de motivos;

e Comparagao com resultados de testes funcionais;
e Truncamento;

e Caracterizagao funcional;

¢ Morfologia;

e Espectral.

A caracterizacao funcional era vista como o mais importante aspecto do ponto de vista
industrial, e existia uma necessidade geral de informagdes funcionais pertencendo a
um largo grupo de aplicagbes em engenharia. Alguns deles estdo abaixo (STOUT et
al., 2000):

- Volume de 6leo, propriedades de lubrificacdo de superficie;

- Propriedades de desgaste;

- Propriedades de atrito;

- Parametros anisotropicos;

- Deformacéo plastica;

- Altura e porgdes de picos e vales da superficie, habilidade de identificar pites;
- Papel de rugosidade e de ondulagao;

- Conteudo harmdnico de 1° e 2° freqliéncias;

- Qualidade de imagem de superficie 6ptica;

- Funcéao de autocorrelagao 2-D;

- Separacgao de rugosidade e ondulagao 3-D, e de ondulacao da forma.
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3.3.2.5 - Inspecdao Visual

Claramente, ndo se pode compreender completamente uma superficie por um uUnico
perfil, mas sim por uma visdo da topografia superficial. Embora as técnicas de carac-
terizacdo mencionadas anteriormente possam dar alguma idéia quantitativa sobre a
superficie, informacdes mais diretas podem ser freqlientemente obtidas pelo simples
uso da visdo. A inspecao visual, deste modo, tem um importante e, algumas vezes, um
papel crucial na analise topografica 3-D (STOUT et al., 2000). Com o advento de com-
putadores velozes e com maior capacidade de memodria, este uso se tornou mais

difundido. As representagdes visuais mais comuns sio:

o Projecdo axonométrica (representacdo de uma figura em trés dimensbes por
projecao ortogonal ou obliqua);

e Mapeamento de contorno;

e |nversao;

e Truncamento (corte em determinada altura);

e Mapeamento em escalas de cinza.

Com o desenvolvimento adicional nas técnicas de processamentos de imagem e no
uso destas técnicas para analise da superficie topografica, estdo sendo desenvolvidas

algumas figuras mais significativas para a inspecéo visual (STOUT et al., 2000).

3.3.2.6 - Caracterizacao Fractal

Muitos parametros estatisticos sdo “dependentes da escala de medida” e em alguns
casos eles podem nao representar corretamente as caracteristicas de uma superficie,
especialmente para superficies muito finas. E reconhecido que muitas superficies de
engenharia mostram caracteristicas fractais, e alguns pardmetros independentes da
escala podem ser extraidos usando a teoria fractal (THOMAS et al., 1988; BROWN et
al., 1991).

Os fractais sdo definidos como estruturas geométricas, regulares e aleatorias, que
exibem uma auto-similaridade sobre todas as gamas de escala, isto €, as estruturas

sao semelhantes em todas as escalas e sdo caracterizadas por um valor de dimensé&o
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que nao coincide com a dimensao Euclidiana de espaco, dentro do qual a estrutura
acontece. Alguma caracterizagao fractal esta se aproximando, mas ainda falta sig-
nificado fisico direto para que esta técnica seja bem aceita na industria (THOMAS et
al., 1988; BROWN et al., 1991).

3.3.3 - Parametros Tridimensionais

A diferenga fundamental entre medidas topograficas 2-D e 3-D é que uma dimensao a
mais é adicionada ao sistema 3-D em relagdo ao 2-D. As conseqléncias deste pro-
cedimento sdo inUmeras, mas as principais caracteristicas da analise 3-D sédo (STOUT
et al., 2000):

e A topografia de uma superficie é tridimensional por natureza. Deste modo, po-
de-se representar caracteristicas tridimensionais de um aspecto da superficie.
Por exemplo, se aparecerem vales em um perfil bidimensional nao sabere-mos
se tratar de pites ou de arranhdes ao longo da amostra. Além disso, podem-se
quantificar estes fendmenos em termos de tamanho, forma e volume;

e Para@metros tais como Ra, Rq e Rz sao resultado de uma intersegdo de um
plano vertical com uma superficie medida e nao representam os vales e picos
reais de uma superficie. Os pardmetros extremos obtidos de um perfil 2-D sao
somente indicagdes aproximadas dos valores reais. Na analise 3-D, verdadei-
ros picos e vales sao determinados. Assim, estes pardmetros extremos sao
mais bem representados. Outro pardmetro muito diferente entre as duas anali-
ses € a “curva de razao de material”, que na analise 2-D nao corresponde ao
verdadeiro significado de area de suporte (bearing area);

¢ A analise em 3-D pode fornecer parametros significativos tais como volume de
contencao de 6leo, volume de debris e area de contato, que nao sao disponi-
veis na analise 2-D;

e Do ponto de vista da estatistica, quanto mais independente sdo os dados de
amostragem, melhor é a avaliagcdo. Assim, a analise estatistica da superficie
topografica 3-D é mais confiavel e mais representativa desde que o grande
volume de dados obtidos aumenta a independéncia dos mesmos. Este fato é

especialmente verdadeiro para superficies aleatérias;
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e Uma visualizagao técnica da superficie é fornecida através do uso de um

computador na analise 3-D.

A maioria dos sistemas de medida utilizado em analises 3-D esta em sistema digital
enquanto nas analises 2-D esta em sistema analdgico. A vantagem dos sistemas digi-
tais é que se tém poderosas funcgdes para trabalhar os dados, sao flexiveis na sua ha-
bilidade de processar e estocar dados e sdo faceis de se operar (através de softwares

mais amigaveis, como o Windows) (STOUT et al., 2000).

As desvantagens da medigcédo e analise 3-D s&o o tempo necessario para realizagao

das medidas e o custo dos equipamentos.

Algumas consideragdes devem ser feitas em relacdo aos pardmetros 3-D (STOUT et
al., 2000):

e Para se referir aos parametros 2-D usa-se a letra R e para os 3-D a letra S
(surface);

e O plano de referéncia utilizado para caracterizar as superficies € o “plano de
minimos quadrados”;

o Os parametros 3-D sao avaliados dentro de uma area de amostragem em vez

de uma linha de amostragem.

No 2° Workshop de Caracterizacdo de Superficies 3-D (MUMMERY, 1992), definiu-se
14 parametros para caracterizagdo dos principais aspectos topograficos. Existem 04
parametros para a descricdo de propriedades de amplitude e altura (Sq, Sz, Ssk e
Sku); 04 parametros para descrigdo de propriedades espaciais (Sds, Str, Std e Sal); 03
para descricdo de propriedades hibridas (que envolvem propriedades espaciais e de
amplitude) (Sdq, Ssc e Sdr) e 03 pardmetros para propriedades funcionais (Sbi, Sci e

Svi). Mas ja existem outros parametros que estao sendo usados (STOUT et al., 2000).

O plano médio de minimos quadrados, f(x,y) = atbx+cy, € definido como um plano no
qual a soma dos quadrados dos valores dos desvios deste plano (amplitudes das

asperezas) € um valor minimo (MUMMERY, 1992).
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Antes de iniciar as medidas, utilizando-se da técnica de perfilometria, algumas obser-
vagoes se fazem necessarias. Para uma medida ser estatisticamente valida é preciso
que o comprimento do filtro selecionado contenha pelo menos 2,5 picos e o compri-
mento varrido pela agulha deve ser de seis vezes o comprimento do filtro. A Figura
3.13 mostra que s&o usados para os calculos estatisticos somente cinco regides
(deno-tada de Im — percurso de medi¢do), a primeira regido é desprezada (lv —

percurso inicial). O comprimento total de medicado é chamado de I (MUMMERY, 1992).

Como dito anteriormente, uma importante utilidade da técnica de perfilometria é a de
poder separar os perfis de rugosidade e de ondulacdo de uma superficie, mas, para
isto, é preciso se determinar um filtro (que fara esta fung¢ao). A Figura 3.14 mostra uma
superficie mapeada pelo perfildmetro e seus dois perfis, de rugosidade e de on-
dulacdo, de acordo com o filtro utilizado. Pode-se notar que a determinacéao do filtro é
muito importante, pois sdo gerados perfis muito diferentes. Estes filtros sdo denotados
por A; € sdo denominados de cut-off (MUMMERY, 1992).

O perfilbmetro tem como resposta muitos parametros que sao divididos em
(MUMMERY, 1992):

e Parametros de Amplitude;

e Parametros Estatisticos.

e Parametros de Area e Volume;
e Parametros Espaciais;

e Parametros Hibridos;

e Parametros Funcionais;

Estes parametros sao utilizados para definir as caracteristicas e a textura da super-
ficie. Para todos eles existem normas associadas (DIN, ISO, etc). Estes paradmetros
estdo indicados na Tabela lll-1 e estao descritos no Anexo A (MUMMERY, 1992).




Capitulo 3 — Revisdo Bibliogréafica

Figura 3.13 - Condigbes a serem respeitadas na medida de perfilometria
para que haja valores estatisticamente confiaveis (MUMMERY, 1992).

Perfil Ndo-
Filtrado

Rugosidade

Ac=2,50mm

Ac=0,8mm

Ac=0,25mm

Ae=0,08mm

OA-Hr=—m

Ondulacao

Figura 3.14 - Exemplo mostrando que diferentes filtros modificam
os perfis de rugosidade e de ondulagdo (MUMMERY, 1992).
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Tabela lllI-1 - Parametro de perfilometria separados em seus
respectivos grupos (MUMMERY, 1992).

Parametros

Descricao

1 - Parametros de Amplitude
Média aritmética da rugosidade
Desvio quadratico médio
Pico mais alto
Vale mais profundo
Altura total do perfil (Sp + Sv)
Altura média dos 10 maiores distancias pico-vale

2 — Parametros Estatisticos
Curtose
Skewness (assimetria da distribuicao de alturas)

STp (%)
SHTp (um)
Smmr
Smvr

3 - Parametros de Area e Volume

Razao de area de contato

Diferenca na altura de uma sec¢ao da superficie
Razao de volume de material

Razao de volume de vazio

SPc (picos/mm?)
Sds (picos/mm?)
Str

Sal (mm)

Std (°)

Sfd

4 - Parametros Espaciais
Densidade de picos por area entre dois planos
Densidade de picos (entre 8 vizinhos)
Razao da textura superficial
Comprimento de autocorrelagcao de decaimento rapido
Direcao da textura superficial
Dimenséao fractal da superficie

Sdq (pm/pm)
Ssc (1/um)
Sdr (%)

5 - Parametros Hibridos
Inclinagdo média quadratica da superficie
Média aritmética da curvatura da superficie
Razao interfacial de area

Sk (um)
Spk (um)
Svk (um)

Sbi
Sci
Svi

6 - Parametros Funcionais
Rugosidade do nucleo
Altura reduzida dos picos
Profundidade reduzida dos vales
indice de carregamento da superficie
indice de retencdo de fluido no nucleo
indice de retencdo de fluido nos vales

3.3.4 - Monitoramento em Erosao Cavitacional

47

Basicamente, existem dois estagios do dano causado pela erosdo cavitacional (POHL

et al., 2002):
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o Estagio de incubagéo (El);

o Estagio de erosao (EE).

No estagio de “incubacao” a superficie &€ deformada plasticamente sem perda de mas-
sa detectavel e é caracterizado por Pl (periodo de incubagao). No estagio de “erosao”
ocorrem trincas e perda de massa em diferentes taxas dependendo do tempo (POHL
et al., 2002).

Devido a impossibilidade de se medir, por técnicas convencionais, o instante limiar no
qual se inicia a perda de massa, varios critérios tém sido propostos para definir PlI,
como ja descrito no Item 3.2.4. Este PI pode ser definido como o tempo durante o qual
consideraveis deformacdes plasticas ocorrem na superficie sem nenhuma perda de
massa aparente. Contudo, num ponto de vista quantitativo, esta definicdo é limitada na
precisdo da balanga utilizada (POHL et al., 2002).

Técnicas de perfilometria com parametros estatisticos (Ra, Rq e Sk — assimetria ou
skewness) tém sido usadas, em acgo, para avaliar a variagdo da rugosidade da su-
perficie, apos a erosao cavitacional. As medidas de Ra e Rq, embora bidimensionais,
permitem uma rapida avaliagcdo da superficie, o que pode ser util para estimar a rugo-
sidade e a presenca de possiveis descontinuidades nesta superficie (POHL et al.,
2002).

Segundo estes autores (POHL et al., 2002; MUMMERY, 1992), o parametro Sk (assi-
metria da distribuicdo de amplitudes de um perfil) pode fornecer informagdes a respei-
to da forma do perfil. Valor igual a zero para o parametro Sk indica uma distribuicdo
Gaussiana das amplitudes, valores negativos e menores do que -1 indicam uma
superficie do tipo platd, onde se tem um perfil com grande quantidade de material na
superficie, e valores positivos maiores do que 1 indicam uma superficie caracterizada

pela presencga de picos (Anexo A).

Devido a estas caracteristicas, segundo Pohl et al. (2002), o pardmetro Sk pode ser
util para predizer o inicio da erosao causada durante o teste de cavitacdo, ou seja,

pode ser Util para se determinar o tempo de incubacéo.
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Pohl et al. (2002) utilizaram materiais como o cobre, o bronze, um ago austenitico
(AISI 304) e um aco duplex (AISI S32205 - austenitico e ferritico) para se avaliar o
comportamento do dano cavitacional a partir de parametros de perfilometria. Estes
materiais foram testados por cavitacao vibratéria em agua destilada a 22°C. O para-
metro Ra para cada material estd mostrado na Tabela IlI-2. Este parametro foi medido

trés vezes para cada material.

Tabela llI-2 - Pardmetro Ra inicial para cada material (POHL, et al., 2002).

Ra-1 (um) Ra-2 (um) Ra-3 (um)
Cobre 0,078 0,082 0,096
Bronze 0,091 0,079 0,099
Aco AISI 304 0,093 0,090 0,090
Aco AISI S32205 0,094 0,088 0,104

As rugosidades das amostras foram medidas em cada uma das seguintes fragdes de
Ple,1), 113, 2/3, 1, 4/3, 5/3 e 2, sendo PI (1) 0 periodo de incubagdo no qual uma perda

de peso de 0,1mg é detectada. A Figura 3.15 mostra a perda de massa versus o tem-
po de exposi¢cdo para os quatro materiais estudados. O Pl () para o cobre, bronze,
aco austenitico e ago duplex foram, respectivamente, 6, 36, 90 e 120 minutos (POHL

et al., 2002).

|

| —-=—Cobre
‘ /| =—Bronze
| || ~—Ago 304
' —e—Ago S32205

Perda de

Massa (mg)
-F- (=1}
N

= %]
o= % L
!
I
-+

120 180 240
t (min)

Figura 3.15 - Perda de massa em fungao do tempo
de exposicao (POHL et al., 2002).




Capitulo 3 — Revisao Bibliografica 50

Os parametros Ra e Rq, para cada fracdo de Pl ), sGo mostrados na Figura 3.16.
Pode-se notar que a relagédo entre Ra e Rq e o tempo de exposi¢cao durante o estagio
de incubacgao nao é linear. Segundo Pohl et al. (2002) a mudanga mais pronunciada
de inclinagao na curva de parametros de amplitude da rugosidade foi associada a uma
“transicao” entre os dois estagios (de incubagcao e de erosao) causada pelo inicio de
uma grande deformacgao plastica e pela propagacao de trincas na superficie. Deve-se
notar que a relacdo Ra/Rq é aproximadamente constante durante a exposicdo a
cavitagdo para os quatro materiais. Devido a este fato, a forma das curvas é similar
para os dois paradmetros e, a transi¢ao observada entre os dois estagios ocorre quase
que simultaneamente. Segundo estes mesmos autores, Ra e Rq sao parametros de
importancia na determinagao da transi¢cdo do periodo de incubacéo para o de erosao,
desde que sdo sensiveis a deformagbes plasticas ocorridas durante o estagio de

incubacgao.

Parametos (um)
Parametos (pm)

Parametos (pm)
Parametos (pm)

0 1/3 2/3 1 11/3 123 2 0 1/3 2/3 1 11/3 12/3 2
(c) t/Plgy (d) t/Pl.q

Figura 3.16 - Pardmetros Ra e Rq, para cada fracdo de Pl ). (@) Cobre,
(b) Bronze, (c) AlSI 304, (d) AISI S32205 (POHL et al., 2002).

A Figura 3.17 mostra o comportamento do parametro Sk (assimetria) para todos os
materiais estudados. Segundo os autores, ndo se observou uma relagao linear entre

Sk e o periodo de incubacdo. A tendéncia observada de acréscimo deste parametro
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para valores cada vez mais positivos durante este periodo foi analisada pelos autores
como consequéncia da deformacéao plastica ocorrida com a erosao cavitacional, refleti-

da pela formacgéao de picos e vales (POHL et al., 2002).

Assimetria (Sk)

—— Bronze —— Aco 304

—=— Cobre —e— Aco S32205
-2 . . T

0 1/3 2/3 1 11/3
t/1P.q)

Figura 3.17 - Mudancga de assimetria (Sk) em fungdo de IP 1) (POHL et al., 2002).

Ainda na Figura 3.17 foi detectada uma queda nos valores de Sk em 4/3 de IP 1) para
os quatro materiais estudados. Como os valores positivos foram relacionados com o
tipo de perfil da superficie no periodo de incubacéao, a diminuicdo destes valores, com
uma forte tendéncia para alcangar valores negativos, refletiria uma perda de volume

da superficie, caracterizada pelo estado de eroséo (EE) (POHL et al., 2002).

Patella et al. (2000) estudaram o fendmeno da erosao cavitacional com auxilio da téc-
nica de perfilometria tridimensional a laser em substratos de ago inoxidavel, de cobre e
de aluminio. Neste trabalho eles mediram o raio, a profundidade e o volume dos pites
formados pelos danos cavitacionais em fungdo do tempo de exposicdo a cavitagao.
Eles também avaliaram a taxa de volume dos danos (Vd) e a taxa de numero de pites
(Nd).

A agressividade do fluxo cavitacional é relatada como sucessdes espaciais e tempo-

rais aleatorias de pressdes de onda emitidas durante o colapso de estruturas de vapor
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(KATO, 1998; PATELLA et al., 1998). Segundo estes autores, até o presente momen-

to, ndo existe transdutor capaz de medir adequadamente este fenébmeno.

Desde 1955, Knapp havia proposto utilizar o préprio material como um sensor para
avaliar o poder do fluxo da erosao cavitacional. Baseados nesta idéia, alguns autores
(AVELLAN, 1991; PATELLA et al., 1998b) desenvolveram métodos para caracterizar,
medir e predizer os danos dos materiais expostos ao fluxo cavitacional. A aproximacao
de Knapp (2005) consiste em usar a densidade de impactos observada na superficie
do material danificado durante o periodo de incubacdo para caracterizar a intensidade
da cavitagdo. O tempo de incubagao corresponde a uma curta exposicdo da amostra
sélida ao fluxo cavitacional, deste modo, os danos observados na superficie sélida re-

presentam deformacgdes plasticas do material, sem perda de massa ou fratura.

Para que fosse estimada a densidade de impactos na superficie de uma amostra, dife-
rentes técnicas de contagem de pites e, mais recentemente danos cavitacionais, foram

desenvolvidas:

e Meétodo de interferéncia (BELAHADJI et al., 1991; LAVIGNE et al., 1995);

e Método optico 3-D (STINEBRING et al., 1980; KATO, 1989; MOMMA et al.,
1995; LOHRBERG et al., 1999);

¢ Medidas 3-D de rugosidade (LE FUR et al., 1995);

o Perfilometria a laser 3-D (DOREY et al., 1991).

Estas técnicas forneceram a taxa de niumero de pites Nd e o didmetro dos pites obser-
vados na superficie danificada (PATELLA et al., 2000). Ambas as técnicas 3-D forne-
cem também a profundidade e forma dos pites e a taxa de volume dos danos Vd
(PATELLA et al., 2000).

Os parametros Nd e Vd, obtidos por contagem de pites e medidas de danos cavita-
cionais, podem ser correlacionados com a taxa de erosdo e podem ser usados para
caracterizar a intensidade cavitacional como proposto por alguns autores
(STINEBRING et al., 1980; MOMMA et al., 1995; FRANC et al., 1994; LE FIR et al.,
1998).
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Patella et al. (2000) propuseram um método automatico no qual usou a técnica de per-
filometria a laser 3-D para analisar superficies danificadas pela erosao cavitacional
(Figura 3.18). Esta técnica é aplicada para medir danos cavitacionais de varios

materiais durante o periodo de incubagao (SIMONEAU et al., 1997).

Figura 3.18 - Imagem obtida por perfilometria 3-D a laser de um acgo inoxidavel
316L exposto ao fluxo cavitacional (PATELLA et al., 2000).

Um software identifica todos os pites que sdo mais profundos do que a profundidade
limite h;m € mais largos do que o didmetro limite N;.. Isto é feito apds o proprio soft-
ware nivelar a superficie medida e filtra-la, separando rugosidade de ondulacdo
(PATELLA et al., 2000).

Os resultados encontrados por Patella et al. (2000) indicaram que Nd aumenta quando
him € Niim diminuem, o que era esperado. Quanto menores forem estes cut-off’s maior
sera o numero de pites encontrados pelo software. Por outro lado, a determinacéo de
Vd é quase independente de h;,, € Nim. Este parametro depende mais de R10%, que é

o raio do pite a 10% de sua altura total.
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3.4 - Caracteristicas e Propriedades de Materiais Resistentes a Erosdo Cavitacio-

nal

3.4.1 - Materiais Convencionais

Para reduzir os danos causados pela erosao cavitacional, uma selegcdo de materiais
com propriedades especificas se faz necessaria. A Figura 3.19 resume as condigdes
necessarias para uma boa resisténcia a erosao cavitacional versus a influéncia da du-

reza. Em geral buscam-se materiais com (MUNSTERER et al., 1995):

e Boa resisténcia a corrosao;

e Microestrutura homogénea com pequeno tamanho de grao;

e Boa capacidade de deformar plasticamente associado a uma alta taxa de en-
cruamento;

e Baixo mddulo de elasticidade, garantindo uma capacidade de sofrer deforma-
¢bes elasticas no impacto;

e Alta capacidade de absorcdo de energia de fratura, ou seja, uma alta tenaci-
dade.

Além disso, sdo desejaveis tensodes residuais de compressao na superficie assim co-
mo uma textura superficial topografica que nao oferecga sitios nucleadores de implosao
de bolhas, ou seja, com baixa rugosidade (MUNSTERER et al., 1995).

Acredita-se que a resisténcia a erosdo cavitacional € maior para materiais com baixa
energia de falha de empilhamento (ZHANG et al., 2002), que implica em materiais com
alta taxa de encruamento. Materiais com estrutura cristalina CFC e/ou materiais capa-
zes de sofrer mudancas de fases induzidas por deformacao sao, desta forma, prefe-
rencialmente selecionados. Ligas de aluminio-silicio (TOMLINSON et al., 1995) e/ou
compésitos com a matriz de liga de aluminio tém sido, por estas razdes citadas acima,
utilizadas para resisténcia a eroséo cavitacional. Estas ligas, para melhoria do seu de-
sempenho, podem sofrer modificagbes superficiais por laser, processo este capaz de
endurecer a superficie por refinamento da microestrutura (TOMLINSON et al., 1995).

Em aplicagdes praticas onde intensa cavitacdo possa ocorrer, ligas a base de cobalto
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e acgos inoxidaveis austeniticos tém sido utilizados apesar da baixa resisténcia meca-
nica intrinseca a estes materiais. Ambas possuem baixa energia de falha de empilha-
mento e mecanismos para desenvolver durante um processo de deformagao, maclas e
regides martensiticas (HANSSON et al., 1992). Estas ligas possuem assim uma alta
capacidade de absorcdo de energia. A resisténcia a erosdo cavitacional das ligas de
cobalto sdo, em geral, superiores ao ago inoxidavel austenitico, mas o custo das mes-
mas & muito superior. O fator econdmico tem impulsionado o desenvolvimento de no-
vos materiais tais como: ligas a base de ferro, denominadas IRECA, um aco austeni-
tico inoxidavel com adic&o de cobalto, e recobrimentos processados por asperséao tér-
mica e/ou PVD (HANSSON et al., 1992).

n
>

- Baixa resisténcia a corros&o; Baixa resisténcia a
- Heterogeneidade; cavitagao
- Fragilidade;

- Tensoes trativas;

- Baixa deformabilidade;

- Superficie rugosa;

- Textura grosseira de graos.

Taxa de Erosao por Cavitagdo

- Boa resisténcia a
COIrosao;
- Homogeneidade;

- Ductilidade;
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compressivas; Conglomerados

- Alta - Inclusdes duras;

deformabilidade; - Estrgt_ura
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Y

Figura 3.19 - Condi¢cbes do material que determinam a
resisténcia a cavitagdo (MUNSTERER et al., 1995). Dureza
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Hattori et al. (2004) estudaram o comportamento de agos-carbono frente a erosao ca-
vitacional com dados obtidos nos ultimos 30 anos em seus laboratérios. Eles conclu-
iram que a correlagao entre resisténcia a erosao cavitacional e dureza Vickers foi me-
Ihor do que as outras propriedades mecéanicas para varios tipos de materiais tais como
aco-carbono, ferro fundido, aco inoxidavel e outras ligas de ferro (Figura 3.20). A
Figura 3.21 mostra que a resisténcia a erosdo aumenta com a dureza numa poténcia

aproximada de 2,4 de HV.
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Figura 3.20 - Resisténcia a erosdo normalizada (de varios
materiais) versus dureza (HATTORI et al., 2004).

Bedkowski et al. (1999) testaram os agcos 10HNAP, 18G2A e 15GANbDb (Tabela I1I-3)
em erosao cavitacional e em fadiga de baixo ciclo. Quando eles observaram, no mi-
croscopio eletrdnico de varredura, as superficies dos agos e as particulas arrancadas,
notaram que as caracteristicas das superficies erodidas eram similares as de fratura
por fadiga (AHMED et al., 1991; AHMED et al., 1994; ECHAVEZ, 1993; OKADA et al.,
1990). Durante a erosdo cavitacional, uma pequena tensdo plastica local influencia a
formacgé&o de trincas similares as trincas por fadiga. As bolhas de cavitagdo, implodindo
na superficie das amostras, causam a formacao de campos aleatérios de pressdo mu-
dando a deformacéo plastica local. Como consequéncia, ocorre o inicio e propagacao

das micro-trincas de fadiga.
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Figura 3.21 - Resisténcia a erosdo de agos-carbono
versus dureza (HATTORI et al., 2004).

Tabela I1l-3 - Composi¢cao quimica dos agos (BEDKOWSKI et al., 1999).
Aco C Mn Si P S Cr Cu Ni Nb
10HNAP 0,115 0,71 0,41 0,082 0,028 0,81 0,30 0,50 -
18G2A 0,180 0,30 0,45 0,040 0,030 0,30 0,20 0,20 -

15G2ANb 0,160 1,20 0,35 0,040 0,030 0,30 0,10 0,10 0,03

Bedkowski et al. (1999) demonstraram que testes sobre carga aleatéria de fadiga e
erosao por cavitacdo destes trés acos podem ser descritos por um modelo matematico

de mesmo tipo, como mostra a Tabela Ill-4, as Figuras 3.22 e 3.23, sendo que:

® OCrus € a tensdo média quadratica;
o Tep € 0 tempo do experimento;
e Tper € 0 tempo correspondente a taxa maxima de erosao;

e p; € apressdo de entrada.
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Figura 3.22 - Teste de fadiga por carregamento (BEDKOWSKI et al., 1999)
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Figura 3.23 - Testes de erosao cavitacional (BEDKOWSK] et al., 1999).
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Tabela IlI-4 - Modelos matematicos propostos entre o tempo de experimento (Teyp)
versus a tensdo média quadratica (crus), para o teste de fadiga, e entre a taxa
maxima de erosao (Tper) versus a pressao de entrada (p4), para os teste de erosao
cavitacional, para os trés agos estudados por Bedkowski et al. (1999).

Acos Fadiga Eroséo
10HNAP |0gTexp=27,0-10,196RM3 IOQTPER=9196'4’59 |09p1
18G2A l0gTexp=25,8-10,200rus logTper=9,51-4,47 logp1

15G2AND  l0gTexp=22,9-10,010Rus logTrer=8,47-3,87 logp1

Eles também demonstraram que ha uma relagéo linear, em sistemas bilogaritmicos,
entre resisténcia a erosao cavitacional dos agos testados e de suas resisténcias a fadi-
ga sobre tensbes aleatérias. A Figura 3.24 e a Tabela IlI-5 mostram esta relacao

(BEDKOWSKI et al., 1999).

Tabela 11l-5 - Relag¢des entre as pressdes de entrada (p,), dos testes de
erosao cavitacional) versus a tensdo média quadratica (orus), dos testes
de fadiga (BEDKOWSKI et al., 1999).

Acos Modelos
10HNAP  logorws=1,669+0,450 logp-
18G2A  logorms=1,496+0,438 logp1
15G2ANDb  logorus=1,437+0,387 logp1

O RMSN Cavit.
Seeldly > 18G2A
As ga ‘7:1 Y ) 5} 15G2ANb
1,0 L L ]
9| Fadiga ’_"*_"_____‘P o
= 10HNAP . _ ‘..l [ ]
81 + 18G2A o I
= 15G2ANb 2
o 1 10
TN TPERN

Figura 3.24 - Comparacéo entre os resultados normalizados de
fadiga e de erosao cavitacional (BEDKOWSKI et al., 1999).
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Como os valores das constantes sao muitos similares para os trés tipos de acos tes-
tados, Bedkowski et al. (1999) concluiram que a relagdo experimental entre os dois
fendbmenos seria a média destes valores, entdo, a Equacgao 3.7 resume a relagéo pro-

posta por estes autores.

log orms =1,669 +0,450log p; (3.7)

3.4.2 - Recobrimentos Resistentes a Erosdo Cavitacional

3.4.2.1 - Recobrimentos Processados por Aspersdo Térmica

Recobrimentos processados por aspersao térmica tém sido cada vez mais utilizados
para aplicagcbes que se exige resisténcia a erosao cavitacional (MARQUES, 1996;
LIMA, 2002; HANSSON et al., 1992). Existem algumas desvantagens no uso destes
recobrimentos, uma delas é o fato que a ligagcdo do recobrimento ao substrato se faz
principalmente por ancoramento mecanico e, por isto, eles ndo apresentam uma boa
adesdo (HANSSON et al., 1992). Para o desenvolvimento destes recobrimentos um
dos fatores decisivos para um bom desempenho é uma alta adesdo ao substrato
(BATISTA, 1997; LIMA, 2002; MARQUES, 1996). Além disso, estes recobrimentos
possuem estrutura intrinsecamente lamelar, o que pode levar a falha por baixa coesao
entre as lamelas. A fusdo destes recobrimentos apds a deposi¢cao tem sido uma prati-
ca adotada para contornar este fato (LIMA, 2002; MARQUES, 1996).

Lima (2002) estudou recobrimentos de (WC-Co)/(Ni-Cr) aspergidos termicamente so-
bre um substrato de ago. Um dos sistemas testados por erosao cavitacional era consti-
tuido de recobrimento no “estado como-depositado” (CD), e um outro sistema era
constituido de recobrimento “fundido apds a deposi¢ao” (CD-F). Os resultados foram
comparados com os de um substrato de (WC-Co). A Tabela IlI-6 reune os resultados
obtidos para os testes de erosao cavitacional vibratdria obtidos por esta autora. Obser-
va-se que a fusdo do recobrimento, constituindo o sistema denominado (CD-F), resul-
tou em menores taxas de perda de massa e de volume. Este resultado foi atribuido a

quebra da natureza lamelar destes recobrimentos pela fusao.
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Tabela 111-6 - Taxa de eros&o por cavitagéo vibratéria
para os conjugados recobertos (LIMA, 2002).

Taxa de Perda Taxa de Perda

de Massa de Volume

(mg/min) (cm¥min)
WC-Co 8,0+0,4 (5,8+0,4)x10™
(WC-Co)/(Ni-Cr) (CD) 1,21+0,03 (1,1£0,1)x10™
(WC-Co)/(Ni-Cr) (F) 0,5+0,1 (0,6+0,1)x10™

Na Tabela IlI-7 alguns dados de diferentes autores sdo mostrados para efeito compa-
rativo. Os valores das taxas de perda de massa e de volume, apresentados nesta ta-
bela, mostram que os materiais convencionais sdo, em geral, mais resistentes a ero-

sao por cavitacao vibratéria do que recobrimentos produzidos por aspersao térmica.

Estes resultados nao promissores, no uso de recobrimentos aspergidos termicamente,
foram investigados, supondo que a alta rugosidade apresentada logo apés a deposi-
¢ao, neste tipo de processo de deposicao, seria responsavel pelo baixo desempenho
dos mesmos (LIMA et al., 2004). A Tabela IlI-8 apresenta os parametros do perfil de
rugosidade no estado inicial, ou seja, antes de se iniciar os testes de eroséo cavitacio-
nal, nos estados como depositado (CD), fundido (CD-F) e polido (CD-P). Utilizou-se

um filtro de corte de 1,2mm para se obter o perfil de rugosidade.

Observa-se na Tabela IlI-8 que os paradmetros de amplitude, Sa, rugosidade média, e
Sq, desvio padrdo da rugosidade média, sdo similares para os conjugados “CD” e
“CD-F”. Por outro lado, estes parametros de amplitude indicaram uma superficie com
rugosidade mais suave para o conjugado “CD-P”. Além disso, o parametro Ssk dos
sistemas com recobrimentos aspergidos termicamente sem polimento, embora apre-
sentem maior amplitude das asperezas, revelou um perfil com distribuicdo gaussiana,
simétrico, relativo as amplitudes das asperezas (LIMA et al., 2004), enquanto apds
polimento este pardmetro (Ssk<-1) indicou uma mudanca de perfil de rugosidade, para
uma superficie do tipo platé. Os valores da curtose, Sku (~3), confirmaram uma
superficie do tipo gaussiana para os sistemas “CD” e “CD-F”. Para o sistema polido o
alto valor apresentado da curtose (igual a 31,6) confirma uma superficie do tipo platd,

com alta freqiéncia em um dado valor de amplitudes. Os parametros da familia Sk
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(Sk, Spk e Svk) confirmam a diminuicdo da rugosidade dos sistemas apds polimento.
(LIMA et al., 2004; MUMMERY, 1992).

Tabela lll-7 - Dados de resisténcia a erosio cavitacional
para diferentes materiais (LIMA, 2002).

A Taxa de perda Taxa de perda
. Referéncia p*
Material biblioarafica de massa em? de volume
g (mg/min) (g/cm’) (cm®min)
1 0,56 7,86 0,7x10*
Aco 1020 A
2 0,43 0,5x10°
Stelite 6 1 0,011 - —
IRECA 23 1 0,014 - —
Aco inox 301 1 0,14 7,22 0,2x10™
Recobrimento de 4
NICrMoA| 2 1,21 6,90 1,8x10
Recobrimento de 4
Aco Inox 420 2 0,42 6,25 0,7x10
Recobrimento de * 4
Aco 1020 2 1,77 7,86 2,3x10
Recobrimento 4
WC-17%Co 3 2,8 11,10 2,5x10
Recobrimento 4
WC-12%Co 3 3,0 13,75 2,2x10
Recobrimento
WC-Co + liga a 4 5,9 10,5 5,6x10™
base de Ni
Recobrimento .
_ 5 1,47 7,51 2,0x10°
(NiCr)6%Al

* (p) Densidade volumétrica de material; 1-(HANSON et al., 1992); 2-(MARQUES,
1996); 3-(GUO, 1986); 4-(BATISTA, 1997); 5-(LADEIRA, 2000).

E mostrado nas Figuras 3.25 e 3.26 o comportamento da erosdo cavitacional para os
sistemas estudados por Lima et al. (2004). Analises estatisticas de regressoes lineares
segmentadas (MONTGOMERY et al., 1991) indicaram a presenga de dois regimes de
erosdo distintos. A Tabela IlI-9 indica as taxas de erosdo cavitacional para cada
regime e o tempo em que houve uma mudanga de regime, ou seja, o denominado
“ponto de quebra” (LIMA et al., 2004).
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Tabela Ill-8 - Parametros de rugosidade 3-D antes do processo
de erosao por cavitacado (LIMA et al., 2004).

Para- (WC-Co)/( Ni-Cr) (WC-Co)/( Ni-Cr) (WC-Co)/( Ni-Cr)

Metros (CD) Antes (CD-F) Antes (CD-P) Antes
Sa (um) 1,99 1,91 0,108
Sq (um) 2,5 2,39 0,153

Ssk -0,308 -0,305 -2,14

Sku 3,12 3,07 31,6
Sk (um) 6,52 6,11 0,298
Spk (um) 1,83 1,73 0,142
Svk (um) 2,87 2,66 0,211

Tabela Ill-9 - Parametros estatisticos associados a regressao segmentada
para os conjugados (WC-Co)/(Ni-Cr) (LIMA et al., 2004).

CD CD-F CD-P
Taxas de Erosdo | Primeiro Regime | 22+0,2 1,48+0,02 1,11+0,03
(mg/min) Segundo Regime | 1,2+0,2 0,20+0,04 0,06+ 0,04
Tempo (min) Ponto de Quebra | 5,0 + 0,1 38,6 +0,7 11,9+0,3
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Figura 3.25 - Comportamento da erosao cavitacional para o conjugado
(WC-Co)/(Ni-Cr) “CD” e “CD-F” (LIMA et al., 2004).
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Figura 3.26 - Comportamento da erosao cavitacional para o conjugado
(WC-Co)/(Ni-Cr) “CD” e “CD-P” (LIMA et al., 2004).

Pode-se notar pela Tabela 1ll-9 e pelas Figuras 3.25 e 3.26 que o comportamento da
erosdo diferiu do comportamento comumente encontrado para materiais convencio-
nais, onde o primeiro regime € chamado de tempo de incubacgado, o qual apresenta
uma taxa de erosdo muito pequena ou nula. Neste caso, o primeiro regime se apre-
sentou com uma taxa maior. Este resultado foi atribuido pelos autores, a delaminacao
de lamelas superficiais, desde que o fenbmeno de erosao cavitacional é inicialmente
concentrado na superficie. Esta delaminacédo preferencial das lamelas superficiais
ocorre, provavelmente, pois é suposto que as mesmas devem possuir menor coesao
interlamelar do que aquelas préximas do substrato, onde existe maior ancoramento
mecanico, devido a preparacdo mecanica anterior do substrato e onde a taxa de resfri-

amento € mais eficiente (LIMA et al., 2004).

Os resultados indicados nas Figuras 3.25 e 3.26 mostraram que o polimento do
recobrimento diminuiu significativamente as taxas de eroséo cavitacional em relagao
ao sistema “CD” e em relagédo ao sistema “CD-F”, além de ter reduzido o tempo de
permanéncia em uma taxa de erosdo mais acelerada (ponto de quebra menor)
comparado ao sistema fundido. Este resultado aponta a condigdo superficial de um
conjugado como o fator preponderante no que diz respeito a resisténcia a erosao por
cavitacdo em recobrimentos aspergidos termicamente, relativo a mudangas microes-
truturais (LIMA et al., 2004).
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Uma correlagao entre resisténcia a erosado cavitacional e tenacidade a fratura por in-
dentagdo (LIMA, 2002; MANCOSU, 2000) foi determinada por Lima (2002) e esta
indicada na Figura 3.27. A fusdo do recobrimento aumentou a tenacidade do mesmo,
fator este considerado por esta investigadora, o mais importante no aumento da resis-
téncia a erosdo cavitacional deste conjugado. A Tabela 1lI-10 reune algumas proprie-

dades determinadas para os conjugados estudados por Lima (2000).
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Figura 3.27 - Grafico de resisténcia a erosao cavitacional vibratéria determinada para
0s conjugados recobertos com WC-Co e com (WC-Co)/(Ni-Cr) no estado “CD” e
“CD-F” ap6s deposigao (LIMA, 2002).

Tabela 11I-10 - Valores medios para as medidas de microdureza, do médulo de
elasticidade e da razdo H/E dos recobrimentos em estudo e do substrato (LIMA, 2002).

(WC-Co)/(Ni-Cr)  (WC-Co)/(Ni-Cr)

WC-12Co
(CD) (CD-F)
Microdureza (GPa) 10,1+0,5 5,7+0,4 8,0+0,4
Modulo de
(19+4)x10 (22+4)x10 (38+6)x10

Elasticidade (GPa)

H/E (52+8)x10 (25+7)x10 (21+4)x10°
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3.4.2.2 - Acos Nitretados

Tratamentos superficiais sdo preferencialmente considerados para promover a resis-
téncia a erosao cavitacional devido a motivos econémicos e a sua consideravel dura-
bilidade. O comportamento dos agos-carbono nitretado ionicamente, em relagcéo a ero-

sdo cavitacional, varia de acordo com o ambiente.

Em 2002, Huang et al. estudaram o comportamento de um ago S48C (0,48%C,
0,9%Mn, 0,20%Si, 0,45%Cr, 0,13%Mo e o restante de Fe) em eroséo cavitacional e
em diferentes meios (agua destilada, 3,5% NaCl e 3,5% HCI). Este aco foi estudado

em seu estado inicial, tratado termicamente e nitretado ionicamente.

Em agua destilada, o aco nitretado de dureza superficial igual a 642HV, 4oy teve uma
menor perda de massa, para tempos maiores de teste (Figura 3.28), em relacdo aos
acos temperado (467HV, 49n) € Sem tratamento térmico (265HV, 49n). NOs primeiros 30
minutos, a perda de massa foi maior para o aco nitretado que sofreu descamacao da
camada superficial de compostos, formada de nitretos de ferro. Em 3,5% de NaCl o
aco nitretado apresentou menor perda de massa que o agco nao temperado (Figura
3.29) mas em 3,5% de HCI o ago nitretado apresentou o pior desempenho (Figura
3.30).

Estes resultados sugerem que a nitretacao auxilia na resisténcia a erosdo cavitacional
através do aumento da dureza superficial e introdugao de tensdes residuais compres-
sivas, desde que o meio ndo seja corrosivo a camada de nitretos produzida (HUANG
et al., 2002).

Quando a nitretacao é aplicada aos agos austenitico-ferritico, martensitico ou inoxida-
vel austenitico, sua resisténcia a erosao cavitacional é consideravelmente aumentada
(SANTOS et al., 2004).
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Figura 3.28 - Perda acumulada de massa de amostras
testadas em agua destilada (HUANG et al., 2002).

80
Solucgéo de NaCl 3,5wt%
[ | —=—S48C
Eﬁ 6011 S48C (Tratamento Térmico)
® ——— S48C (Nitretado)
s
=
£
3 40
b
@ B
=
s 201
1]
o
o
o
|

0 30 60 90 120
Tempo de Exposi¢do (min)

Figura 3.29 - Perda acumulada de massa de amostras
testadas em 3,5% NaCl (HUANG et al., 2002).
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Figura 3.30 - Perda acumulada de massa de amostras
testadas em 3,5% HCI (HUANG et al., 2002).

Num artigo de revisao, Hanninen et al. (2001) concluiram que o principal mecanismo
responsavel pela elevada resisténcia a erosdo cavitacional do acgo inoxidavel auste-
nitico é o efeito do endurecimento por solucdo sélida do nitrogénio, enquanto que os
efeitos da transformacido martensitica e mudangas na energia de falha de empilha-

mento sdo menos importantes.

Com base nestas informacgdes, Santos et al. (2004) aplicaram um tratamento de nitre-
tacdo a gas em alta temperatura no ago inoxidavel austenitico AISI 304L (18,7Cr 9,6Ni
1,9Mn 0,95Si 0,03C 0,04P 0,02S) e conseguiram uma camada nitretada de 1mm. A
Figura 3.31 confirma esta afirmagado mostrando que, num corte transversal, a dureza e
a quantidade de nitrogénio em solugdo sdlida diminuem até aproximadamente 1mm de

profundidade.

Quantidades de 0,18%; 0,26%; 0,33% e 0,48% em peso, de nitrogénio foram dissolvi-
das na austenita a 1423K de temperatura. Com isto os valores de dureza superficial

variaram, como indicado na Figura 3.32.
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Figura 3.31 - Dureza e quantidade de nitrogénio de
acordo com a profundidade (SANTOS et al., 2004).
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Figura 3.32 - Variagcado da dureza superficial com a quantidade
de nitrogénio em solucgao solida (SANTOS et al., 2004).

As curvas de perda de massa acumulada em fungao do tempo de exposi¢ao, para as
amostras utilizadas por Santos et al. (2002), podem ser divididas em dois estagios,
estagio de incubacédo e estagio de erosdo. A Figura 3.33 indica, claramente, que uma
maior quantidade de nitrogénio em solugdo sélida estende o periodo de incubagao

para tempos maiores e diminui a perda de massa (ver também a Tabela Ill-11). Para




Capitulo 3 — Revisao Bibliografica 70

0,48% de nitrogénio o aumento do periodo de incubagédo é de 4,6 vezes e a dimi-

nuicdo da taxa de perda de massa é de 8,6 vezes em relacdo ao ago nao tratado.
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o = 5 . “0.18Nwt-% |
o 2 1 o 5 0.26N wt-% |
S - > 0.33N wt-% |
@ '§ ] = ° +0.48N wt-% |
-c ) B (e} L
c =2 ] +
T E3 x. o |
) 3 | 2 +

c o

n- < : o 6 Ee3 ++ ‘

0 40 80 120

Tempo de Exposicao (ks)

Figura 3.33 - Perda de massa acumulada versus tempo de exposigao para
amostras com diferentes quantidades de nitrogénio (SANTOS et al., 2004).

Tabela IlI-11 - Tempo de incubacgéo e taxa maxima
de perda de massa (SANTOS et al., 2004).

Quantidade de Nitrogénio ti Taxa
(peso,%) (ks) (mg/ks)

0,00 9,5 0,95

0,18 13 0,60

0,26 14 0,34

0,33 17 0,32

0,48 44 0,11

Santos et al. (2004) monitoraram, com auxilio da microscopia eletrénica de varredura,
os danos causados pela erosdo cavitacional e notaram que no inicio do processo ha
deformacao plastica dentro dos graos. Para maiores quantidades de nitrogénio, ocorre
pouca deformagao plastica dentro dos graos e os danos comecam, preferencialmente,
nos seus contornos. Contudo, fraturas por clivagem e formacgao de pites podem ocor-
rer dentro dos grdos, como mostrado na Figura 3.34. Estes autores indicaram trés

mecanismos de remog¢ao de material: esfarelamento (no contorno de gréo), formacgao
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de micro-cavidades profundas devido a agdo de micro-jatos (mecanismo de fadiga) e
fratura de debris, sendo que, para maiores quantidades de nitrogénio, 0 mecanismo

dominante é o de fratura de debris (Figura 3.35).

Figura 3.34 - Inicio dos danos causado pela cavitagdo na amostra
com 0,48% de nitrogénio (% em peso) (SANTOS et al., 2004).

Figura 3.35 - Inicio dos danos causado pela cavitagdo na amostra
com 0,48% de nitrogénio (% em peso) (SANTOS et al., 2004).

Testes de indentagao sensiveis a profundidade, utilizando-se um penetrador Vickers,
foram utilizados para determinar a dureza, o trabalho total de indentagao (Wt), o traba-
Iho irreversivel de indentagao (Wir) e o trabalho reversivel de indentagdo (We), assim

como as inclinagdes de carregamento e de descarregamento. Os graficos da Figura
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3.36-(a e b) utilizaram duas destas energias medidas e as relacionaram com o tempo

de incubacdo e com a taxa de erosao.
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Figura 3.36 - Relagbes entre erosao cavitacional e energias
associadas a indentagéo (SANTOS et al., 2004).

O tempo de incubagédo aumenta com o trabalho reversivel de indentacao (elastico) e a
taxa de erosdao aumenta com o trabalho total de indentacdo. Este resultado esta de
acordo com varios trabalhos relatados (HATTORI et al., 2002; MANN et al., 2002), que
correlacionam a resisténcia a erosédo cavitacional com varias formas de energia

derivadas de testes de tensdo, como resiliéncia final.

3.4.2.3 - Recobrimentos Processados por PAPVD

Poucos trabalhos até hoje, foram realizados com aplicacédo de recobrimentos finos pro-
cessados por PAPVD para resistirem a erosao cavitacional (MUNSTERER et al., 1995;
HAN et al.,, 2002; HIRAGA et al., 1999; HIRAGA et al., 2001). No entanto, estes
recobrimentos possuem um potencial muito grande para esta aplicagdo, pois a baixa
rugosidade do substrato fornece, também, uma baixa rugosidade ao recobrimento final
e esta baixa rugosidade é um fator primordial na adesao do recobrimento e na resis-
téncia a erosao cavitacional. A ordem de grandeza da rugosidade média (Ra e/ou Sa)
do substrato utilizado para a realizagao deste tipo de recobrimento se encontra na fai-
xa de 20nm (BATISTA, 2001a), enquanto materiais convencionais de engenharia pos-

suem Ra/Sa da ordem de 10™" um ou valores maiores (POHL et al., 2002). Durezas su-
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perficiais podem alcancar nestes materiais valores de até 36,5GPa enquanto que os
materiais convencionais utilizados para resisténcia a erosido cavitacional possuem
durezas na ordem de 3,5GPa (BATISTA, 2001a).

A literatura tem centrado pesquisas em recobrimentos a base de ligas de aluminio e
de Ni-Ti. Tomlinson et al. (1995) estudaram a resisténcia a erosdo cavitacional de
recobrimentos produzidos por processos de modificagdo superficial a laser, com
adicao de ligas de Al. As diferentes ligas utilizadas tinham composi¢cao quimica base-
adas nos seguintes elementos quimicos: AlSi, AlFe, AlFeMn, AlFeCu, AlFeCr, AINi,
AINiMn, AINiCu e AINiCr. Um substrato de Al-12%Si foi utilizado. As durezas apés
modificacdo superficial variaram de 0,40 GPa a 4,50GPa. A producao destes recobri-
mentos aumentou a resisténcia a erosdo cavitacional do substrato Al-12%Si e este
resultado foi atribuido a alta dureza encontrada nestas ligas modificadas. Os recobri-
mentos a base de AINi apresentaram-se mais resistentes a erosdo cavitacional do

que as ligas a base de AlFe.

As ligas de Ni-Ti sdo conhecidas por serem resistentes ao desgaste devido a sua
“pseudo-elasticidade” (HIRAGA et al., 1999; HIRAGA et al., 2001). Segundo os auto-
res destes trabalhos uma alta resisténcia a erosdo nestes recobrimentos foi obtida
devido a combinacao de dois fatores: a superelasticidade da fase austenitica NiTi e a
alta taxa de encruamento quando se tinha um excesso de soluto Ni dissolvido. Obser-
vou-se que a adi¢gado de Ni, em maiores teores, na liga Ni-Ti causou um decréscimo na
temperatura de transformacéo de austenita para martensita. De acordo com as propri-
edades de resisténcia a erosdo desta liga, a fase austenitica da solugdo Ni-Ti apre-
sentou maior resisténcia a erosdo do que a fase martensitica, devido ao efeito de su-

perelasticidade encontrado na liga como austenitica, segundo esses autores.

3.4.2.4 - Conjugados Monocamada e Duplex de Cr-N

Estudos recentes (BATISTA, 2001a; MUNSTERER et al., 1995; HAN et al., 2002) tém
identificado propriedades adequadas ao uso de Cr-N, depositados por PAPVD, para

aplicagdo em erosdo por cavitagao.
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Em geral, recobrimentos de Cr-N sao caracterizados por apresentarem uma estrutura
de graos finos e possuirem tensdes residuais compressivas de baixa intensidade
(MUNSTERER et al., 1995). Estes dois aspectos, caracteristicos deste recobrimento,
tém possibilitado a sua deposigdo com espessuras muito maiores (~10-25 um) em re-
lagdo as espessuras usuais em processos de PVD (~3-6um). Estudos realizados por
Batista et al. (2001a; 2001b) utilizando conjugados monocamada e duplex (substrato
nitretado + recobrimento) de Cr-N em testes de microabrasio, em testes de impacto e
de corrosao, apontam os mesmos como recobrimentos com potencial de uso para re-

sisténcia a erosao cavitacional.

A deposicédo de Cr-N aumentou a dureza tanto no conjugado monocamada quanto no
duplex (Figura 3.37 - dureza Knoop). Medidas de microdureza Vickers usando cargas
de 25mN, mostradas na Tabela 1ll-12, indicaram um aumento de dureza devido a
nitretacdo do aco e nao diferenciou significativamente a dureza do conjugado mono-
camada da do duplex (BATISTA, 2001a).

3000
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Figura 3.37 - Dureza Knoop para o substrato de ago AISI H13 e para os
conjugados monocamada e duplex de Cr-N (BATISTA, 2001a).
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Tabela IlI-12 - Dureza Vickers com carga de 25mN (BATISTA, 2001a).

Amostra Ho 025 I.C. (95%)

Aco H13 endurecido 719 [699,799]
Aco H13 nitretado 1387 [1348,1426]
Monocamada de Cr-N 2053 [1907,2199]
Duplex de Cr-N 2084 [1958,2210]

Por outro lado, medidas de nanodureza (Tabela 1l1I-13), realizadas com carga de
15mN, indicaram o aumento de dureza do aco nitretado em relagdo ao endurecido e,
indicou também, um valor superior de dureza do conjugado monocamada em relacéo
ao duplex (BATISTA, 2001a). Com o uso de tal carga, a penetragdo maxima nao

excedeu uma profundidade de 0,2um, isto €, em torno de 10% da espessura do reco-

brimento.

Tabela 1llI-13 - Valores de dureza H, médulo de elasticidade E para os
conjugados (duplex e monocamada) e para os substratos (endurecido
e nitretado), utilizando a carga de 15mN (BATISTA, 2001a).

Amostra H (GPa) E (GPa)

Aco H13 endurecido 9,0+0,2 229+5
Aco H13 nitretado 17,2+1,2 24345
Monocamada de Cr-N 34,5+2,8 323+11
Duplex de Cr-N 27,4+2,0 28116

Em testes de impacto, esses conjugados apresentaram uma boa resposta com o con-
jugado duplex apresentando o melhor desempenho. Este conjugado apresentou o me-
nor modulo de elasticidade atribuido a presenca de uma fase metalica a-Cr na estru-
tura. A presenga da camada nitretada garantiu tensdes residuais compressivas na su-
perficie do substrato que, juntamente com a presenga das tensdes compressivas do

recobrimento de Cr-N, contribuiram para minimizar as tensoées trativas introduzidas du-

rante testes de impacto (BATISTA, 2001a).
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O comportamento quanto a corrosao foi testado em testes potenciodinamicos utilizan-
do uma solugao de H,SO,4 a 1N. O conjugado monocamada de Cr-N apresentou uma
melhor resposta em relagdo ao conjugado duplex e isto foi atribuido primeiro a uma
estrutura de duas camadas monofasicas (CrN e Cr,N ) ao longo da espessura do
recobrimento e, principalmente, a menor rugosidade apresentada por este conjugado
(BATISTA, 2001a). A produgao da camada nitretada anterior ao recobrimento produziu
uma superficie mais rugosa, que foi responsavel pela diferenca da resposta a corrosao
em dois conjugados que possuem 0 mesmo recobrimento na superficie. A Tabela llI-
14 resume alguns parametros de rugosidade (Sa, Sq, SPc, Smmr). Os parametros Sa
e Sq do conjugado monocamada sdo menores do que os do duplex. Estes resultados
influenciaram significativamente a resposta dos conjugados em corrosdo (SILVA,
2004). No entanto, em relagdo ao substrato de ago AISI H13 ambos apresentaram
uma resposta muito superior a corrosdo. A introducdo da camada de Cr-N garantiu

uma melhor resisténcia a corrosédo (BATISTA, 2001a).

Tabela l1-14 - Pardmetros de rugosidade para os recobrimentos
monocamada e duplex de Cr-N (BATISTA, 2001a).

Parametros Monocamada de Cr-N  Duplex de Cr-N
Sa (um) 0,0098 0,0147
Sq (um) 0,0169 0,0240
SPc (picos/mm?) 215 266

As diferentes texturas superficiais observadas para os conjugados monocamada e
duplex de Cr-N, que determinaram diferentes respostas quanto a corrosdo, sugerem
também respostas diferenciadas quanto a erosdo cavitacional. Um ftrabalho de
correlacao entre textura superficial e resisténcia a erosdo cavitacional podera resultar

na definicdo de uma textura “desejada ou adequada” para aplicagdes em cavitagao.

Han et al. (2002) estudaram o comportamento em erosao cavitacional de um conjuga-
do Cr-N/(aco AISI 4140) utilizando agua destilada. A deposi¢cdo de Cr-N foi realizada
por processo de deposicao catddica a plasma por arco produzindo conjugados com
uma camada intermediaria de cromo duro eletrodepositado Cr-N/Cr/(AISI 4140) e con-
jugados Cr-N/(AISI 4140). Ambos apresentaram uma perda de massa por erosao
inferior ao substrato (Figura 3.38). Um maior parametro de rugosidade Ra foi encon-

trado para o sistema Cr-N/Cr/(AlSI 4140) e menor para o substrato de ago. Com a adi-
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¢ao da camada intermediaria de cromo duro, obteve-se um conjugado com maior ade-

réncia.
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Figura 3.38 - Perda de massa acumulada em funcéo do tempo de
exposicdo em agua destilada (HAN et al., 2002).

Tém-se varios registros da melhoria do desempenho de componentes que sofreram o
processo de deposigao de recobrimentos posterior a nitretagdo, em aplicagdes que se
necessita uma alta dureza superficial (BATISTA, 2001a). A Tabela 1ll-15, produzida
por Batista (2001a), reune resultados relativos ao teste de microabrasao em diferentes
conjugados monocamada e duplex. Observa-se a menor taxa de desgaste (k) para
todos os conjugados duplex em relacdo aos seus sistemas monocamada. Estes estu-
dos confirmam e indicam uma direcdo promissora na aplicacdo de conjugados duplex

em erosao por cavitagao.

Ainda nenhum trabalho foi publicado sobre eros&o cavitacional utilizando-se conjuga-
dos duplex formados a partir de uma camada nitretada a plasma e depois recobertos

(no mesmo reator).
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Tabela llI-15 - Valores de taxa de desgaste (k) e de dureza
Vickers para alguns recobrimentos (HVq025) (BATISTA, 2001a).

k C.1. (95%)
Amostra (x 1073 (x 10" HVpos C.l. (95%)
(m3N—lm—1) (m3N—lm—1)

Substrato (H13) 9,40 [9,00;9,82] 789  [699;739]
(TiAD-N-mono 2,36 [2,20; 2,55] 3069 [2971; 3166]
(Ti,A-N - diplex 1,44 [1,34; 1,54] 3023 [2925; 3121]

Ti-N - mono 7,27 [7,15;7,39] 2509 [2422; 2595]
Ti-N - daplex 3,86 [3,81;3,90] 2498 [2452; 2544]
Cr-N - mono 27,79  [22,13;38,09] 2084 [1958;2210]

Cr-N - duplex 18,11 [16,63; 19,86] 2053 [1907; 2199]
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CAPITULO 4 - METODOLOGIA

Neste capitulo serdo apresentados:

e 0s materiais;
e 0S equipamentos;

e e 0s procedimentos experimentais utilizados neste trabalho.

4.1 - Materiais Utilizados

O substrato usado em todos os experimentos deste trabalho foi 0 aco ABNT 1045. Es-
te aco foi adquirido em forma de barras cilindricas, com didametro de 17,5mm (11/16”).
Este aco foi escolhido por ser de baixo custo e, principalmente, por ser muito usado

em industrias petroliferas e em muitos outros componentes industriais.

O material escolhido para a deposicao foi o Cr-N. O cromo foi evaporado numa cama-

ra de deposigao por PVD cuja atmosfera era de nitrogénio.

As resinas utilizadas para embutimento a frio para preparacdo dos corpos de prova e
para o corte transversal destas amostras foram a EPOFIX da Struers e a resina Cristal

com o endurecedor MEK.

As lixas e pastas de diamante utilizadas na preparagdo metalografica foram produzi-

das pela 3M e pela Struers.

4.2 - Equipamentos Utilizados

Os principais equipamentos utilizados foram os seguintes:

Lixamento e Polimento: Lixadeira manual Struers DPU-10;
Serra de Precisdo: Isomet 1000;

Ensaio de Dureza: Veb Werkstoffprufmachinen Leipzig;
Ensaio de Microdureza: Future-Tech Tester FM;

Ensaio de Nanodureza: Nanoindenter Il e Nanoindenter XP;
Ensaio de Adesao Rockwell-C: Zwick - Z 302;
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Perfilometria Tridimensional: Hommel Tester T8000;

Ensaio de Erosao Cavitacional: Telsonic Power System SG-32-1000G;
Balanga de Precisao: Sartorius BA 210 S;

Microscépio Optico com Camera CCD: LEITZ Labor Lux;

Microscopio Eletrénico de Varredura: JEOL JSM 6360LV;
Microssonda: Thermo Noram - Quest;

Difratdmetro de Raios-X: Philips PW1710;

EEOC: Shimadzu GDLS 9950.

4.3 - Procedimentos Experimentais

4.3.1 - Producgéo dos Substratos

Os corpos de prova para os ensaios de erosao cavitacional e também para os outros
testes foram usinados conforme desenho mostrado na Figura 4.1. Este esquema foi

fornecido pelo fabricante do equipamento (TELSONIC, sem data).

M 12x1
SW14

(@) (b)

Figura 4.1 - Corpo de prova para ensaio de erosdo cavitacional.
As dimensdes estdo em mm. (TELSONIC, sem data).
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Em torno de 200 amostras foram confeccionadas. Este grande niumero se deve as difi-
culdades que este tipo de ensaio (erosado cavitacional vibratéria) pode acarretar. Mui-
tas vezes n&o ocorre o acoplamento adequado da amostra ao sonotrodo e, assim, o

teste ndo pode prosseguir, pois acarreta danos ao equipamento.

4.3.2 - Preparacdo dos Substratos

Para esta etapa do trabalho foram necessarias a utilizagcao de resinas, lixas e pastas
de diamante. A resina utilizada foi a Cristal com o catalisador MEK com uma relacao

de 200ml de resina para 150 gotas de catalisador.

O lixamento foi feito manualmente na lixadeira manual DPU-10 da Struers (Figura 4.2).
Foram utilizadas lixas de SiC da 3M com granulometrias de 100, 120, 220, 400, 600 e
1000 mesh, nesta ordem.

oV ARERN IO
L LT . S

Figura 4.2 - Struers DPU-10, equipamento
utilizado para lixar e polir.

Apods o lixamento veio a etapa de polimento. Este polimento também foi feito manual-
mente. Nesta etapa usaram-se pastas de diamante com granulometrias de 15um,
9um, 3um e 1um da Struers e foi alcangado um polimento do tipo “espelho” e de muito
boa qualidade (baixa rugosidade). Foi usado durante o lixamento o Lubrificante Azul,

também da Struers, e tido o cuidado de se manter as amostras sempre Umidas para
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que nao aquecesse suas superficies, pois isto geraria um tipo de problema na super-
ficie conhecido como “casca de laranja”. A politriz utilizada foi a DPU-10 da Struers

(mesmo modelo da lixadeira), mostrada na Figura 4.2.

Esta preparacao da superficie foi necessaria, pois a baixa rugosidade é um requisito
para a boa aderéncia de recobrimentos depositados por PVD e, também, é recomen-

dada para uma melhor resposta frente a erosao cavitacional.

4.3.3 - Producéo dos Sistemas

O primeiro sistema a ser estudado foi o0 ago e este, apds as etapas de lixamento e poli-

mento ja se encontrava pronto para os teste de erosao cavitacional vibratéria.

Os outros sistemas foram enviados a TecVac Limited (Inglaterra), uma empresa de
recobrimentos finos, que utilizou o processo de lon Plating (Item 3.1.3) na producgao de
sistemas conjugados. A nitretagdo a plasma também foi realizada na TecVac. Os sis-

temas produzidos foram:

e Aco ABNT 1045;
e Aco ABNT 1045 nitretado;
¢ Conjugado monocamada de Cr-N;

e Conjugado duplex de Cr-N.

Para o sistema aco nitretado, o aco lixado e polido foi submetido a uma nitretacao

ibnica. Os parametros utilizados neste processo estao indicados na Tabela IV-1.

Para o sistema conjugado monocamada de Cr-N, o aco lixado e polido foi submetido a
uma deposicao do recobrimento de Cr-N. Os parametros utilizados neste processo es-
tdo indicados na Tabela IV-2. Neste processo o cromo é evaporado em uma camara

com atmosfera controlada de nitrogénio.

Para o sistema conjugado duplex de Cr-N, o aco lixado e polido foi submetido,
primeiramente, a uma nitretacdo idnica e, logo apos, a uma deposi¢do do recobri-
mento de Cr-N, na mesma camera. Os parametros utilizados neste processo estio in-

dicados na Tabela IV-3.
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Tabela V-1 - Pardmetros da nitretacao
a plasma (BATISTA et al., 2001a).

Parametros

Valores

Presséao Total

Corrente de Filamento
Tensao do Substrato (Bias)
Corrente do Substrato
Fluxo de Argbnio

Fluxo de N,

Temperatura

Tempo de Deposigao

5,0x10" Pa
80A

250V

1,8A
11ml/min
7ml/min
703-723K
120 min

Tabela V-2 - Par@metros de deposi¢éo para os conjugados
monocamada de Cr-N (BATISTA et al., 2001a).

Parametros

Valores

Pressé&o Total

Corrente de Filamento
Tensao do Substrato (Bias)
Corrente do Substrato
Fluxo de Argbnio

Fluxo de N,

Temperatura

Tempo de Deposigao

5,0x10"" Pa
72A

50V

~5,0A
27ml/min
75ml/min
723-773K
60 min

Tabela V-3 - Par@metros de deposi¢céo para os conjugados
duplex de Cr-N (BATISTA et al., 2001a).

Parametros

Valores

Pressé&o Total

Corrente de Filamento
Tens&o do Substrato (Bias)
Corrente do Substrato
Fluxo de Argbnio

Fluxo de N,

Temperatura

Tempo de Deposig¢ao

4,0x10" Pa
80A

50V

1,2A
22ml/min
49ml/min
663-715K
60 min
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A diferenga dos conjugados monocamada e duplex de Cr-N esta na nitretagao, que é
produzida antes da deposigdo do recobrimento no sistema conjugado duplex. Este
processo de nitretacdo a plasma tem suma importancia na elevacéo da dureza da

camada superficial do substrato oferecendo, assim, um suporte mecanico muito maior.

O processo de nitretagcdo e deposicao seguiram a metodologia descrita por Batista et
al. (2001a) para se evitar a formagao da camada preta (de a-Fe) na interface entre a

camada nitretada e o recobrimento de Cr-N.

Os recobrimentos foram produzidos de modo a ter uma espessura de aproximada-
mente 5um (duas corridas sucessivas) e a camada nitretada de aproximadamente
40um.

4.3.4 - Caracterizacao Estrutural dos Sistemas

4.3.4.1 - Analise Quimica dos Substratos

A analise quimica do aco ABNT 1045 foi feita na Agominas, no laboratério OTQL-I. A
finalidade foi a de se determinar e confirmar o teor de carbono e possiveis presencgas
de outros elementos no aco.

4.3.4.2 - Difratometria de Raios-X

A Difratometria de Raios-X (DRX) foi usada para identificacao de:

e Fases presentes no aco;
o Fases que foram criadas com a nitretacao;

e Fases dos recobrimentos de Cr-N;

Esta técnica também foi utilizada para se calcular parametros de rede de fases cris-

talinas presentes nos recobrimentos produzidos e no substrato de acgo utilizado.

Esta analise foi feita na Escola de Engenharia da UFMG e o equipamento utilizado foi

o PW1710. As caracteristicas desta técnica foram:
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e Radiagdo: Cu ka, A,=1,54056A, A,=1,54439A,;
e Corrente: 20mA;

e Tensédo: 40kV;

e Faixa de varredura (20): 10° a 110°;

e Step size: 0,02°s.

Foi utilizado um banco de dados para a identificagdo das fases e para comparacao

com os parametros de rede.

4.3.4.3 - Microscopia Eletrénica de Varredura (INICIAL)

A Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV) no estado inicial, ou seja, antes de se

realizar os testes de erosao cavitacional vibratdria, foi utilizada para:

¢ Geracao de imagens topograficas superficiais dos sistemas estudados com o
objetivo de mostrar as diferencgas entre suas texturas;

e Geracao de imagens topograficas transversais do recobrimento e da camada
nitretada, com o objetivo de se determinar, aproximadamente, suas espessu-
ras e de visualizar a presenca de nitretos formados durante o processo de ni-

tretacao.

Estas analises foram realizadas na Escola de Engenharia da UFMG. O microscopio

eletronico de varredura utilizado foi o JEOL 6360LV.

Para geracdo das imagens transversais as amostras foram cortadas em um equi-
pamento de corte de precisdo, a ISOMET (Figura 4.3), que utiliza uma serra de dia-
mante. Apos o corte, as amostras foram atacadas com nital 2% a fim de se revelar a
microestrutura do aco, da camada nitretada e também do recobrimento de Cr-N depo-

sitado.

Este procedimento deve ser conduzido de forma a nao destacar o recobrimento na sua
borda, regido esta que sera observada no MEV. Para se realizar com sucesso este
procedimento foi preciso, primeiramente, embutir a amostra com uma resina especial e

posiciona-la de maneira adequada, ou seja, com a serra pressionando o lado do reco-
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brimento no substrato (Figura 4.4). Mas, mesmo com todo o cuidado, apenas a espes-

sura do recobrimento de Cr-N do conjugado duplex foi estimada.

"l .

E————

Forta
Amostra

‘ de
Diamante

Figura 4.4 - Posicionamento adequado para o corte
transversal da amostra.

4.3.4.4 - Testes de Dureza

Os testes de dureza foram divididos em trés tipos que sao:
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e Dureza;
e Microdureza;

e Nanodureza.

Esta metodologia teve como objetivo demonstrar a respostas dos sistemas e do reco-

brimento, como também da regido nitretada frente a aplicacéo de diferentes cargas.

Dureza de Topo dos Sistemas

Avaliou-se a dureza dos sistemas empregando o durdbmetro (Leipzig) pertencente a
Escola de Engenharia da UFMG. Utilizou-se para este teste um penetrador Vickers
com uma carga aplicada de 49N (5kgf) e com tempo de aplicagdo da carga de 30 se-

gundos.

O objetivo deste teste ndo € a de se obter a dureza do recobrimento, mas sim a du-

reza dos sistemas.

Microdureza dos Sistemas

Os testes de microdureza Vickers e Knoop foram realizados na Escola de Engenharia
da UFMG e o equipamento utilizado foi o TESTER da FUTURE-TECH (Figura 4.5).
Todas as cargas do equipamento foram usadas (0,098N, 0,245N, 0,49N, 0,98N 1,96N,
2,94N, 4 9N e 9,8N) com o objetivo de se fazer um grafico de carga versus dureza que
mostra a partir de qual carga o substrato passa a influenciar a dureza dos sistemas.

Foram usados dois penetradores, Knoop e Vickers.

Microdureza Transversal dos Sistemas

Os testes de microdureza transversal para o sistema aco nitretado e para o sistema
conjugado duplex de Cr-N também foram realizados no microdurémetro TESTER da
FUTURE-TECH (Figura 4.5) com as cargas de 0,245N e de 0,49N e utilizando um pe-
netrador Knoop. Estas pequenas cargas foram definidas por causa da pequena espes-

sura da camada nitretada.
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Figura 4.5 - Equipamento de microdureza
Tester da Future-Tech.

Este teste tem como objetivo determinar a espessura da camada nitretada mostrando

o gradiente de dureza em relagéo a profundidade.

Nanodureza de Topo dos Sistemas

Com o objetivo de obter resultados de nanodureza e de médulo de elasticidade dos
sistemas citados, assim como as profundidades atingidas pelas penetracdes, foram
realizados no Laboratério de Propriedades Nanomecéanicas da Divisdo de Ceramica do
NIST (USA), ensaios de penetracao instrumentada nas escalas micro e nanométrica, a
fim de determinar propriedades, tanto do recobrimento isoladamente, quanto dos
materiais conjugados. Os equipamentos utilizados foram o Nanoindenter Il e Nano-
indenter XP com penetradores Berkovich. As cargas escolhidas foram de 8N, 4N, 2N,
1N, 0,2N, 0,1N, 0,05N, 0,03N e 0,015N.

4.3.4.5 - Testes de Adesado Rockwell-C dos Sistemas Conjugados

Uma abordagem pratica para se medir, comparativamente, a adesao de revestimentos

finos produzidos por PVD é o teste Rockwell-C. Este teste utiliza um indentador cbnico
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de diamante e o padrao de dureza Rockwell-C com a maxima forga aplicada (1471N
ou 150Kgf) o que causa danos na camada préximos a penetragdo. Estes danos sao

comparados com o padrao da Figura 4.6 (HEINKE et al., 1995).

Este padrdo mostra a qualidade da adesao do recobrimento ao substrato. As situacdes
mostradas em HF1-HF4 definem uma adeséo suficiente do recobrimento ao substrato,
pois nestes casos sO apareceram trincas. As situagdes HF5 e HF6 representam uma
adesao insuficiente. Nestes casos, além das trincas, aparecem regides com delami-
nacao do recobrimento (HEINKE et al., 1995). Este teste de adesao foi desenvolvido
na Alemanha e padronizado na VDI guidelines 3198 (1991) e fara parte das normas

DIN no futuro.

Estes testes foram realizados na Escola de Engenharia da UFMG nos sistemas conju-
gados monocamada e duplex de Cr-N com o intuito de comparar a adesao entre eles.

O equipamento utilizado foi Durbmetro Zwick - Z 302.

HF 2

f\Ig‘ microtrincas
I:I delaminagéo

Figura 4.6 - Esquema de qualidade da adesao de recobrimentos
finos pela técnica Rockwell-C (HEINKE et al., 1995).

A finalidade deste teste foi, principalmente, comparar a adesdo entre os dois sistemas

conjugados, monocamada e duplex de Cr-N. Optou-se por uma abordagem diferente.
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Estes sistemas conjugados foram testados em todas as cargas do equipamento
(196N, 303N, 607,6N, 980N, 1225N e 1470N) e as trincas e delaminac¢des foram com-
paradas. Este procedimento foi adotado por que, para a maior carga, como indica a
norma, os dois sistemas apresentaram grandes trincas radiais e circulares, sendo difi-

cil de se determinar qual deles é o mais aderente.

Apoés os testes, os corpos de prova foram observados no microscoépio 6ptico LEITZ
Labor Lux, da Escola de Engenharia da UFMG, e as imagens foram registradas em

um computador utilizando-se uma camera CCD e em software especifico.

4.3.4.6 — Espectroscopia de Emissdo Optica por Centelhamento (EEOC)

A técnica de Espectroscopia de Emissdo Optica por Centelhamento (Glow Discharge
Optical Emission Spectroscopy - GDOES) foi utilizada nos sistemas conjugados para
avaliar a variagao da composigcédo dos elementos cromo (Cr), nitrogénio (N) e ferro (Fe)
ao longo de suas profundidade. Esta analise foi feita na Escola de Engenharia da
UFMG e o equipamento utilizado foi o Shimadzu GDLS 9950, equipado com uma fonte

de radiofreqiiéncia.

Selecionou-se uma regido na superficie da amostra (um circulo de 5mm de didmetro)
onde uma erosao foi realizada por bombardeamento de ions de argdnio de alta pureza
(99,999%). A calibragéao foi realizada utilizando-se padrdes de acos e, também, um re-

cobrimento de Cr-N produzido na Inglaterra e utilizado no trabalho de Batista (2001a).

Um grafico da composicado quimica dos sistemas conjugados, monocamada e duplex
de Cr-N, em funcao da profundidade foi obtido com o intuito de se medir a espessura

do recobrimento de Cr-N.

Como no recobrimento, a principio ndo existe a presenga do elemento ferro, a espes-
sura dos recobrimentos foi estimada usando o critério que considerou o ponto a partir
do qual a detecgdo do Fe passa a ser constante, logo apés uma regiao de crescimento

do mesmo.
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A partir da curva obtida, foi estimada a composi¢céo quimica média dos recobrimentos
de Cr-N, para os conjugados monocamada e duplex, através da relagao entre a quan-

tidade média de cromo e de nitrogénio existentes.

4.3.5 - Teste de Erosao Cavitacional dos Sistemas

Os testes de erosdo por cavitagdo vibratéria foram realizados na Escola de
Engenharia da UFMG. O equipamento utilizado foi o TELSONIC (Figura 4.7) e as ca-

racteristicas dos ensaios estao indicadas no ltem 3.2.3.

A base das amostras foi lixada com uma lixa de 1000 mesh para que tivessem o me-
Ihor contato possivel com o sonotrodo (parte do equipamento - Figura 4.8) e, antes de
se prender as amostras a esta pecga, elas foram limpas com alcool para que nao

houvesse nenhum tipo de sujeira ou contaminante.

Figura 4.7 - Equipamento Telsonic com a montagem para o teste de
erosao cavitacional vibratéria.

Estes testes foram realizados em agua destilada e a temperatura ambiente. Para se

manter esta temperatura estavel utilizou-se uma montagem especial que usava gelo
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em um recipiente, onde um béquer contendo a agua destilada ficava em banho-maria.
O esquema desta montagem esta indicado na Figura 4.8. A medida que o tempo ia
passando acrescentava-se gelo e media-se a temperatura da agua destilada com um
termdmetro. A agua destilada nao foi trocada, ou seja, manteve-se 0 mesmo recipien-

te, apenas completando o volume da agua destilada.

S Sonotrodo

&

Agua fo el AR
Destilada by

Figura 4.8 - Detalhes da montagem do teste de erosao cavitacional vibratéria.

O procedimento adotado para a realizagdo dos testes é descrito como se segue:

Primeiro pesou-se a amostra, usando uma balanca de precisdo de 0,1mg (Sartorius
BA 210 S - Figura 4.9), e entao, executava-se o teste. Apds o teste, pesou-se nova-
mente a amostra e obteve-se a diferenga de peso. Os intervalos de tempo para cada

parada para se pesar a amostra foram variados.

Intervalos de tempo pequenos demais ndo sdo aconselhaveis, pois geram uma insigni-
ficante perda de massa e, assim, a balangca, mesmo com grande precisdo, pode nao
conseguir detectar esta variagao. Mas, por outro lado, a perfilometria é capaz de de-

tectar variagbes na superficie! Entdo, tomou-se, inicialmente, tempos curtos de teste
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iguais a cinco minutos, depois aumentou-se gradativamente, sendo os intervalos de 30

minutos, até o tempo de 3 horas e depois de 60 minutos até o final dos testes.

Figura 4.9 - Balanca de precisdo Sartorius BA 210 S.

Foram feitas réplicas para cada sistema com o objetivo de verificar a reprodutibilidade
do teste. Estas réplicas tiveram um numero menor de intervalos de tempo, mas os

tempos totais dos testes foram os mesmos.

De posse destes dados foram feitas analises estatisticas para determinagéao do tempo

de incubacao utilizando-se trés metodologias diferentes:

e Distribuicdo cumulativa de Weibull;
e Metodologia proposta por Meged (2002);

¢ Regressao linear segmentada continua.

4.3.6 - Avaliagao Perfilométrica das Superficies dos Sistemas Erodidos

As medidas de perfilometria foram feitas na Escola de Engenharia da UFMG. O equi-
pamento utilizado foi o perfilbmetro Hommel Tester T8000 da Hommelwerke, o qual
permite medidas bi e tridimensionais. A Figura 4.10 mostra este equipamento. O soft-

ware de aquisicao de dados utilizado foi o Turbo Roughness.
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Antes de se definir as caracteristicas do equipamento, alguns testes foram feitos. Fo-
ram usadas duas pontas diferentes, a TK 100 e a TKU 300 sendo a primeira mais pre-
cisa, pois tem um menor didmetro da ponta. Embora a TK 100 seja mais precisa, a
escolha ficou com a ponta TKU 300, pois € uma ponta mais robusta e teria, assim,
melhor desempenho para varrer as amostras apds tempos longos de eroséo cavitacio-

nal onde os danos da superficie sdo muito grandes.

Figura 4.10 - Perfildmetro Tester T8000 da Hommelwerke.

Foi escolhida a maior area possivel na superficie da amostra para que se pudesse
usar um filtro maior, o que permitiria ter maior sensibilidade do equipamento frente a
rugosidade da superficie. Como a amostra possui 16mm de didmetro e o equipamento
s6 consegue medir regides quadradas ou retangulares, a area determinada foi um
quadrado de 64mm? (8mmX8mm) como mostrado na Figura 4.11. Determinada esta
area, o proximo passo foi o de escolher o numero de medicdes e a distancia entre
cada passo. Foram estudados trés numeros de medicao diferentes, 150, 75 e 50 com
espacamentos de 50um, 100um e 160um. Para se fazer a escolha analisou-se os
parametros do perfil de rugosidade gerados com cada um destes valores e o escolhido
foi 0 menor nimero, pois 0os parametros de rugosidade se mostraram muito préoximos,
nao justificando um nimero muito grande de medicdes, o que acarretaria um tempo de

teste muito maior.

As caracteristicas do equipamento utilizado foram as seguintes:
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e Apalpador mével TKU 300 - TS1 (5um; 90°);
e Area de varredura: 64mm? (8mmX8mm);

e Numero de medigdes: 50;

e Passo: 160um;

o Velocidade de medic¢ao: 0,5mm/s;

e Lc=0,8mm (filtro);

e Range: 800um.

8mm

16mm

Figura 4.11 - Area da amostra que foi
monitorada por perfilometria.

Para se fazer as medidas de perfilometria, faz-se, inicialmente, uma calibragao do
equipamento para garantir que toda a varredura esteja na faixa adequada para uma
determinada ponta, no caso 800um para a TKU 300. Também foi determinada uma
area de 8mmX8mm, como dito antes, na regido central. Esta regido foi escolhida por
ser a mais facil de se monitorar. Para isto fez-se um pequeno molde de 8mmX8mm
em um pedacgo de papel para ser colocado em cima da amostra para poder prendé-la
e iniciar o teste. Foram feitas marcas nas amostras a fim de se garantir a mesma dire-

¢ao de medicao ao longo de todo o teste (Figura 4.12).

A obtencado dos dados captados pelo software é definida da maneira indicada na
Figura 4.13. A ponta desliza na direcdo X continuamente, mas os pontos sao lidos dis-
cretamente com intervalos de AX=1um, ou seja, sao coletados 8.000 pontos em cada
linha de X. Quando a ponta chega ao final do percurso determinado, que é de 8mm,
ela retorna a posicao 0 (zero), em X, e desloca de AY=160um na dire¢cdo Y. Sendo
assim, o numero de pontos coletados na area determinada de 64mm? é de 400.000

pontos.
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Figura 4.12 - Detalhes da montagem do equipamento de perfilometria.

amm

AX
Smm

Figura 4.13 - Esquema de coleta de dados pelo
software na area selecionada.

4.3.6.1 - Anélise Perfilométrica Inicial dos Sistemas

O objetivo da analise perfilométrica inicial foi de se comparar as texturas superficiais
entre os quatro sistemas e verificar a influéncia da rugosidade na resposta a erosao
cavitacional. Isto foi feito gerando-se as superficies topograficas 3-D do perfil de
rugosidade e estudando os parametros obtidos através destas superficies. Como as
rugosidades iniciais dos sistemas s&o muito baixas, devido ao polimento e devido aos
processos de modificagdo superficial (nitretagao idnica e deposigdo por PAPVD), a

componente da superficie que é importante € a de rugosidade.
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A geragao de parametros do perfil de rugosidade da superficie € um passo muito im-
portante. Para se fazer um bom controle foi determinado uma metodologia de geragao
de parametros, ndo muito complexa, pois o0 nimero de medicdes feitas foi muito gran-
de (levando-se em conta as medidas durante os testes de erosio cavitacional). Para
esta geracao de parametros utilizou um software especifico de tratamento de dados

chamado MountainsMap 3.0. A metodologia determinada foi a seguinte:

o Fazer a medicgao;

¢ Gerar uma imagem tridimensional com escalas e com os mesmos angulos (45°
e 30°);

e Retirar a forma da superficie usando um polinémio de segundo grau;

e Filtrar, usando o filtro de 0,8mm, a superficie sem a sua forma e separar as su-
perficies de rugosidade e de ondulagao;

e Gerar a superficie de rugosidade;

e Gerar, a partir dos perfis de rugosidade obtidos, os parametros tridimensionais

das superficies.

Apoés as varreduras, as imagens topograficas 3-D do perfil de rugosidade foram obti-
das e, juntamente com elas, foram obtidos seus parametros tridimensionais. Os para-

metros escolhidos para se fazer este estudo de perfilometria inicial foram:

e R-Sa, R-Sq;

e R-Sp, R-Sv, R-St, R-Sz;
e R-Ssk;

e R-Sku;

¢ R-SPc, R-Sds;
e R-Sk, R-Spk, R-Svk.

A letra R, anterior a cada pardmetro, indica que estes foram obtidos a partir do perfil

de rugosidade. A descri¢cao destes paradmetros estd no Anexo A.
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4.3.6.2 - Avaliacdo Perfilométrica Temporal das Superficies dos Sistemas Erodi-

dos

Estas medidas foram utilizadas para monitorar e comparar as texturas das superficies
dos sistemas durante os testes de erosao cavitacional vibratéria. Um ponto importante
€ que a perfilometria € uma técnica que permite verificar as variagdes da superficie
bem no inicio dos testes de erosdo cavitacional, quando nenhuma perda de massa

ainda é detectavel.

Como o teste tem o objetivo principal de monitorar a evolugao da erosao cavitacional,
estas medidas foram repetidas todas as vezes que se fez uma parada para se detectar

a perda de massa de uma amostra.

Sendo assim, em menores tempos de teste, quando os danos causados a superficie
ainda sao pequenos, a componente da superficie original mais importante é a rugosi-
dade. Entado, as caracteristicas da técnica descritas para a perfilometria inicial, tam-

bém foram utilizadas aqui.

Foram obtidas superficies originais para mostrar a evolugao do desgaste com o tempo
de teste. Mas os parametros utilizados foram originarios dos perfis de rugosidade e de
ondulagao. Pois, embora em menores tempos de teste a rugosidade seja muito impor-
tante, para tempos mais longos a ondulagao afeta de forma significativa a forma da su-

perficie original.

Os parametros utilizados para se avaliar os danos causados pela erosio cavitacional

foram os seguintes:

R - Perfil de Rugosidade O - Perfil de Ondulacgao
¢ R-Sa, R-Sq; e 0-Sa, R-Sq;

¢ R-Sk, R-Spk, R-Svk; e 0O-Sk, R-Spk, R-Svk;
e R-Ssk; e O-Ssk;

e R-Sku; e O-Sku;

¢ R-SPc. e O-SPc.
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4.3.6.3 - Monitoramento da Profundidade de Erosdao nos Testes de Erosao

Cavitacional Vibratéria

Como no processo de erosao cavitacional o que acontece € um arrancamento de parti-
culas da superficie do material, desenvolveu-se uma metodologia para monitorar os
vales gerados na superficie, que consistiu em gerar imagens tridimensionais destes
vales e quantifica-los. Esta metodologia especifica foi realizada a partir da superficie

original obtida.

Esta metodologia s6 foi possivel por causa da versatilidade do software de tratamento
de dados, que nos permite criar varias possibilidades de trabalho. A metodologia ado-

tada foi a seguinte:

e A partir do perfil original gerar a curva da familia Sk, que consiste em valores
de Sk, Spk, Svk, Sr1 e Srz;

e Fazer um corte de 0% até Sr1 e outro de Sr1 até 100% usando a ferramenta
threshold para mostrar a regiao de picos que estava sendo retirada e também a
superficie total sem esta regiao de picos;

e Gerar uma superficie invertida, da superficie obtida anteriormente, que agora
contera os vales nos lugares dos picos;

e Usar a ferramenta de contagem de picos nesta ultima superficie (histograma).

O corte em Sr1, retirando a regido de picos foi definida porque os picos existentes ini-
cialmente sao picos discrepantes, o que nao é relevante para a superficie como um

todo.

4.3.7 - Microscopia Eletronica de Varredura (TEMPORAL)

O Microscépio Eletronico de Varredura (MEV) foi utilizado para:

o Geracao de imagens topograficas por elétrons secundarios, com o objetivo de
mostrar a evolugao da superficie com os danos causados pela erosao cavita-
cional;

e Geracao de imagens de Raios-X de elementos (Cr e N) para o acompanha-

mento da evolugao dos danos cavitacionais;
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Utilizou-se o mesmo equipamento do ltem 4.3.4.3, MEV inicial, e a microssonda EDS
(Energy Dispersive Spectroscopy) Thermo Noran, modelo Quest, da Escola de Enge-
nharia da UFMG.
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CAPITULO 5 - RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste capitulo serdo apresentados e discutidos os resultados. A discusséo tem dois
enfoques principais, o primeiro € a comparagado entre os quatro sistemas que estao
sendo estudados e, posteriormente, sdo comparados com resultados encontrados em

literatura.

5.1 - Caracterizagdo dos Sistemas

5.1.1 - Analise Quimica do Substrato

O resultado da anadlise quimica do agco ABNT 1045, utilizado como substrato para to-

dos os sistemas, esta mostrado na Tabela V-1.

Tabela V-1 - Composigcao quimica do ago ABNT 1045.

Elemento (% peso)
C 0,45
Mn 0,75
P (max) 0,017
S (max) 0,020
Cr (max) 0,029
Cu (max) 0,064
Ni (max) 0,032
Si (max) 0,240

Esta analise mostrou a presenga de outros elementos como, por exemplo, manganés,
fésforo, enxofre, cromo, cobre, niquel e silicio (Tabela V-1), que estdo em teores resi-
duais e a detecgao dos mesmos foi importante na compreensao dos parametros de re-

de calculados.

5.1.2 - Difratometria de Raios-X dos Sistemas

As Figuras 5.1, 5.2, 5.5 e 5.7 mostram os difratogramas obtidos para os sistemas aco,

aco nitretado, conjugados monocamada de Cr-N e duplex de Cr-N, respectivamente.
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As fases encontradas para cada sistema estado indicadas nestas figuras e resumidas
na Tabela V-2.

Para o sistema aco a uUnica fase encontrada foi a ferrita (a-Fe ou Fe-CCC) com o pico
mais intenso para o plano (110) como mostrado na Figura 5.1. O parametro de rede
encontrado foi igual a 0,2863nm, valor este menor que o da ficha (0,2866nm). A Tabe-
la V-1 mostra que foram detectados elementos de menor raio atdmico que do ferro (ex.
S - enxofre, P - fésforo), permitindo, assim, que o parametro de rede do ferro diminuis-
se, pois estes elementos podem estar na rede do ferro como elementos substitucio-
nais. Nao foi encontrada a fase cementita (Fe;C), presente em agos-carbono, uma vez
que esta fase esta presente neste aco em quantidades previstas em torno de 8%, o
que representa um valor inferior aos valores determinados pela difratometria de raios-
X. A ficha utilizada na determinagdo da fase ferrita foi a de numero 06-0696 da

JCPDS. Esta ficha foi utilizada para todos os sistemas estudados.

Inicialmente fez-se um estudo, em literatura, para se determinar as fases mais comu-
mente encontradas no ago nitretado quando a nitretacdo € feita ionicamente
(O'BRIEN, 1996; SPALVINS, 1990; KRAUSS, 1993). As fases apontadas em literatura
séo a-Fe, e-Fe;N e y-Fe4,N. Com base nestas informagodes, estas fases foram investi-
gadas e determinadas no difratograma do ago nitretado, como indicado na Figura 5.2.
A presenca destas fases, a nivel microestrutural, indica que, além da zona de difusdo
de nitrogénio, tem-se a presencga da compound layer ou “camada de compostos”. Ana-
lises realizadas no MEV indicaram que a nitretagao iénica produziu esta “camada bifa-

sica de compostos” e que ela possui uma espessura entre 1um a 3um.

A fase ferrita (a-Fe, CCC) teve o parametro de rede encontrado, para o sistema nitre-
tado, igual a 0,2868nm, valor este também menor que o da ficha (0,2867nm) e maior
que do aco determinado anteriormente (0,2863nm). Este fato evidencia a presencga de

nitrogénio em soluc&o soélida na rede do a-Fe.
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Figura 5.1 - Difratograma obtido para o sistema ago 1045.
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Figura 5.2 - Difratograma obtido para o sistema aco nitretado.

A fase e-Fe;N é constituida por uma estrutura hexagonal, que contém atomos de ferro
em solucdo sdlida, com atomos de nitrogénio ocupando intersticios octaédricos desta

estrutura (Figura 5.3). Uma observacéo importante a se fazer é de que os picos cor-
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respondentes a esta fase estdo deslocados em 26 em comparagdo com os valores da
ficha desta fase. Este resultado sugere a presenca de uma fase do tipo e-Fe;N4, com
estequiometria diferente de Fe,;N, ou seja, com parametros de rede diferentes da
tabelada na ficha utilizada na identificagdo desta fase, que foi a de niumero 72-2126 da
JCPDS (SOMERS, 1996). Os parametros de rede determinados para esta fase foram

a=0,2752nm e ¢=0,4464nm e os indicados pela ficha sdo a= 0,2765nm e ¢=0,441nm.

N em
@ sitios 2c O sitios 2b O Sitios 2d

Figura 5.3 - Rede cristalina da fase e-Fe;N e B-CroN (LIAPINA et al., 2004).

A fase y'-Fe4sN é CFC, com nitrogénio ocupando sitios octaédricos (Figura 5.4), mas
também, como a fase anterior, em processos PAPVD, esta fase aparece do tipo vy'-
FesN,, (SOMERS, 1996). A ficha utilizada na identificagdo da mesma foi a de nimero
86-0231 da JCPDS, que indica um parametro de rede igual a 0,379nm e o valor en-

contrado para esta fase foi de 0,3810nm.

As diferencas determinadas nas estruturas dos sistemas ago e ago nitretado evidenci-
am diferentes propriedades do substrato, levando a diferentes respostas frente a ero-
sdo cavitacional. A presenga de nitretos de ferro e de nitrogénio em solugdo sélida

causa mudangas na resisténcia mecanica e na capacidade de suporte de carga.

Para o conjugado monocamada de Cr-N, a literatura relata a presenga das fases o-Cr
ou Cr-CCGC, y-CrN e B-Cr;N. Além destas fases, determinou-se a presenga da fase a-

Fe do acgo, pois a espessura do recobrimento é muito pequena e permite que os raios-
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X penetrem até o substrato. O difratograma do conjugado monocamada de Cr-N esta

mostrado na Figura 5.5.

Figura 5.4 - Rede cristalina da fase y-Fe4N e y-Cr-N (VAN VLACK et al., 1970).
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Figura 5.5 - Difratograma obtido para o sistema conjugado monocamada de Cr-N.

As fases a-Cr (CCC) e a-Fe (CCC) possuem seus picos muito proximos, sendo dificil
a diferenciacao entre as mesmas. A ficha utilizada na determinacéo da fase a-Cr (06-
0694) indica um parametro de rede igual a 0,2884nm e o determinado foi de

0,2894nm, com picos presentes em 20 iguais a 44,39; 64,57; 81,71 e 98,14, enquanto
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a ficha do a-Fe (06-0696) indica um parametro de rede igual a 0,2866nm e o determi-
nado de 0,2869nm, com picos em 44,67; 65,01; 82,32 e 98,94. Baseado nestas dife-

rencgas identificou-se as fases a-Cr e o-Fe.

As fases a-Fe determinadas nos sistemas aco (0,2863nm) e conjugado monocamada
de Cr-N (0,2869nm) possuem parametros de rede similares, indicando que nenhuma

mudanga ocorreu durante a deposi¢cao do recobrimento de Cr-N.

Os picos da fase y-CrN também estao deslocados em 26, e entado representou-se por
v-Cr1.:N,. Esta fase cristalina € CFC, similar a fase y’-Fe4N+., (Figura 5.4), com nitrogé-
nio ocupando sitios octaédricos, e apresentou orientagao preferencial em (200). O pa-
rametro de rede encontrado para esta fase foi de 0,4181nm, enquanto que o da ficha é
de 0,414nm. A ficha utilizada na identificacdo da fase y-CrN foi a de numero 11-0065
da JCPDS.

Os picos correspondentes a fase B-CroN, novamente, estdo deslocados em 26 e, en-
téo, representou-se esta fase por B-Cr,N,,. Esta fase € hexagonal, similar a fase &-
Fe:N4_, (Figura 5.3), e tem o pico de maior intensidade em (111). Os parametros de re-
de encontrados para esta fase foram a=0,4844nm e c= 0,4133nm, enquanto os valo-
res da ficha sdo a=0,4811nm e c= 0,4484nm. A ficha utilizada na identificacdo desta
fase foi a de numero 35-0803 da JCPDS.

De acordo com Leyland et al. (2000) e Rebholz et al. (1999), as trés fases (a-Cr, y-Cry.
/N, e B-CraN4;) ndo coexistem ao mesmo tempo em recobrimentos de Cr-N, desde
que a presencga da fase y-Crq,N, implica em altos teores de nitrogénio presente no re-
cobrimento, maiores que 30%, ou seja, neste caso apenas as fases B-Cr;N, € y-Cry.
-N, estariam presentes (Figura 5.6). Na analise por MEV (Figura 5.10-b) e por EEOC
(Figura 5.20-a) foi identificada uma interface no meio do recobrimento, provavelmente,
devido ao procedimento de realizacdo de duas “corridas“ para se obter a espessura
desejada do mesmo. A analise utilizada por EEOC indicou a presenga de um maior
teor de a-Cr no meio da espessura do recobrimento. Esta analise indica que a presen-
¢a da fase a-Cr nestes recobrimentos se deve, provavelmente, a este procedimento

especifico de sua producao.
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Figura 5.6 - Diagrama de fase para o sistema Cr-N com suas
correspondentes microestruturas (REBHOLZ et al., 1999).

O conjugado duplex de Cr-N possui a soma de todas as fases cristalinas dos sistemas
anteriores, ja que, além do recobrimento de Cr-N, este conjugado também possui a ca-
mada nitretada. O difratograma do sistema conjugado duplex de Cr-N esta mostrado

na Figura 5.7.

Foram determinadas as fases a-Cr, y-Cri,N, e B-CroN4, correspondentes ao recobri-
mento de Cr-N e as fases a-Fe, e-Fe;Ny, e y-FesNq,, correspondentes as fases deter-

minadas no aco nitretado.

A presenca da fase a-Fe é oriunda do substrato de ago utilizado. No entanto, saben-
do-se da possibilidade de ocorréncia desta fase em processos de produgao por
PAPVD, como uma camada superior e isolada, (“camada preta” ou black layer), uma
analise microestrutural se faz necessaria para identificacdo da mesma. Esta analise

sera apresentada posteriormente no Item 5.1.3.
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Figura 5.7 - Difratograma obtido para o sistema conjugado duplex de Cr-N.

Esta fase, a-Fe para o sistema duplex de Cr-N, possui um paradmetro de rede igual a
0,2890nm, que é maior que o parametro de rede do ago (0,2863nm) e do ago nitretado
(0,2869nm). Esta diferenca é devido a nitretagdo ibnica e ao processo de recobri-
mento, que também eleva a temperatura do aco e pode, assim, causar uma variagao

no parametro de rede desta fase.

A fase metalica a-Cr apresentou um maior parametro de rede para o sistema conju-
gado monocamada de Cr-N do que para o duplex (0,2894nm e 0,2870nm, respectiva-
mente). Isto pode ser uma indicacdo de que em um sistema conjugado tenha maior

quantidade de nitrogénio em solucao sélida nesta fase do que no outro sistema.

As fases y-CrN e B-CroN apresentaram um deslocamento em 20 em comparagao com
os valores de suas ficha, como no sistema conjugado monocamada de Cr-N e, desta

forma, também foram representados como y-Cry,N, e B-Cr,N4_,, respectivamente.
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Tabela V-2 - Fases encontradas para cada sistema conjugado.

Sistemas Fases
Aco e o-Fe (CCC)
(110), (200), (211), (220).
e o-Fe (CCC)
(110), (200), (211), (220).
Aco Nitretado e ¢-FeoNy, (hexagonal)

(100), (002), (012), (110), (103), (112), (201).
L4 y’—Fe4N1_z (CFC)
(111), (200), (220), (311), (222).
e o-Fe (CCQC)
(110), (200), (211), (220)
e aCr(CCC)
Cr-N—Mono  (110), (200), (211), (220).
® Y'Cr1-zNz (CFC)
(110), (200), (211), (220).
e [B-Cr:N4 (hexagonal)
(110), (113), (302), (211), (322).
e o-Fe (CCC)
(110), (200), (211), (220).
e ¢-FesNy, (hexagonal)
(100), (002), (012), (110), (103), (112), (201).
L4 y’—Fe4N1_z (CFC)
Cr-N -Duplex  (111), (200), (220), (311), (222).
e oCr(CCC)
(110), (200), (211), (220).
e v-Cri;N; (CFC)
(110), (200), (211), (220).
o B-Cr:N4, (hexagonal)
(110), (113), (302), (211), (322).

5.1.3 - Microscopia Eletronica de Varredura dos Sistemas (INICIAL)

A técnica de microscopia eletrénica de varredura (MEV) foi utilizada:

¢ Na obtencao de imagens superficiais dos quatro sistemas antes dos testes de
erosao cavitacional vibratoria;

e Na determinacdo das microestruturas do aco, do ago nitretado e do recobri-
mento de Cr-N;

o Na determinacgao da espessura dos recobrimentos.
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As Figuras 5.8 e 5.9 mostram as fotomicrografias superficiais iniciais, ou seja, antes
dos testes de erosdo cavitacional vibratéria, obtidas por microscopia eletrénica de var-
redura, para os quatro sistemas estudados. As amostras ndo sofreram nenhum tipo de
ataque quimico, pois, mais adiante, elas foram utilizadas nos testes de erosao cavita-
cional vibratdria. Estas figuras mostram que existem diferengas nas texturas superfi-
ciais dos sistemas estudados, sugerindo maior rugosidade nos sistemas nitretado e
conjugado duplex de Cr-N.

15V “50um [ Demet/UFMG

a) Sistema aco

! Demet/UFMG

b) Sistema nitretado

Figura 5.8 - Fotomicrografias das superficies dos
sistemas obtidas por MEV.
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b) Conjugado duplex de Cr-N

Figura 5.9 - Fotomicrografias das superficies dos
conjugados obtidas por MEV.

A Figura 5.10 mostra as fotomicrografias transversais dos sistemas nitretado e conju-
gado duplex de Cr-N, que foram atacadas com nital 4%. A Figura 5.10-a mostra a regi-
ao do ago que sofreu a nitretagao idnica (camada de compostos e camada de difuséo).
Isto € comprovado pela presenga dos nitretos de ferro, que séo as grandes e finas a-
gulhas atravessando a ferrita e a perlita e uma regido de camada de compostos. Tam-
bém pode-se observar a ferrita, em baixo relevo, e a perlita, caracteristicas do aco
ABNT 1045.

Na Figura 5.10-b pode-se ver o recobrimento de Cr-N, a camada de compostos logo

abaixo dele, e a camada de difusdo, que é evidenciada pela presenga dos nitretos de
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ferro, como na Figura 5.10-a. A faixa branca em cima da figura é causada pelo efeito
de borda, é s6 um efeito causado pelo equipamento. O recobrimento de Cr-N é esti-
mado possuir 5um de espessura, para o conjugado duplex, e esta caracterizado pela
sua nao-continuidade, indicada por uma faixa no centro da espessura do mesmo, pro-
vavelmente, causado por uma sequéncia de corridas no reator. Como o corte trans-
versal da amostra é muito delicado quando existe um recobrimento fino, nao foi possi-
vel fazer esta observacao para o sistema monocamada, pois o recobrimento se desta-
cava e nao era possivel fazer a observagao junto ao MEV. Sendo assim, nao foi possi-
vel estimar a espessura do recobrimento de Cr-N para o sistema monocamada por

esta técnica.

s . ; '
3 \.\ﬁ\ o, £
2 Demet/UFMG}

DL

tado

b) Conjugado duplex de Cr-N

Figura 5.10 - Fotomicrografias transversais obtidas por MEV. Ataque com nital 4%.
(C.C. - camada de compostos; N.F. - nitretos de ferro; Rec. - recobrimento de Cr-N).
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Aqui se faz necessaria uma observagao. Na producao de sistemas conjugados duplex
existe um procedimento apds a nitretagdo idbnica chamado de sputtering. Este proce-
dimento existe para se fazer uma “limpeza” na superficie que sera posteriormente
recoberta, neste caso com Cr-N. Esta limpeza tem como obijetivo retirar a camada de
nitretos de ferro (camada de compostos), pois uma baixa aderéncia do recobrimento
depositado € atribuida a presenga desta camada quando a mesma se desestabiliza na
etapa de deposicdo do recobrimento, originando uma camada preta (de a-Fe), que

possui uma dureza inferior ao aco nitretado (HEINKE et al., 1995).

Mesmo com a presenga dos nitretos formados durante a nitretagdo do substrato, a de-
posicao de Cr-N nao desestabilizou esta camada e, assim, ndo se formou a fase a-Fe
da camada preta (Figura 5.10-b). A presenca da fase a-Fe, detectada na difracéo de

raios-X (Figura 5.7), neste sistema &, provavelmente, oriunda do substrato.

5.1.4 - Testes de Dureza

Os quatro sistemas foram submetidos a testes de dureza Vickers de topo e os resul-
tados estdo mostrados na Figura 5.11. Estes valores indicam uma diferenga entre as
durezas superficiais de cada sistema, sendo que o conjugado duplex de Cr-N apresen-
tou o valor mais elevado de dureza. O sistema nitretado apresentou um valor de dure-
za superior ao sistema ago e préximo ao sistema conjugado monocamada de Cr-N.
Estes resultados indicam o importante papel do recobrimento de Cr-N na resisténcia
mecénica dos conjugados. Este teste, com uma carga consideravelmente elevada
(49N), tem como resposta a dureza do sistema, ou seja, a dureza resultante dos pro-
cessos que eles foram submetidos (nitretagdo e recobrimento) mais a dureza do subs-

trato.

Os quatro sistemas foram submetidos ao teste de microdureza, no qual foram utiliza-
das todas as cargas do equipamento e dois penetradores diferentes, Vickers e Knoop
e, com isto, foram construidos graficos de dureza versus carga que estao indicados na
Figura 5.12-(a e b).
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Figura 5.11 - Dureza Vickers de topo dos quatro
sistemas estudados (Carga de 49N).

Os limites de carga (superior e inferior) utilizados nestes testes indicaram a partir de
qual valor de carga os sistemas responderam como sendo um valor de dureza global
(dos sistemas) ou como sendo um valor de dureza superficial, indicando que as cama-

das mais inferiores nao contribuiram para este determinado valor.

Para recobrimentos finos o penetrador Knoop é mais comumente utilizado, pois ele
causa uma menor penetragao na superficie e a dureza do recobrimento € mais bem
determinada, com uma menor influéncia do substrato. Mas, como foi utilizada toda a
faixa de carga do equipamento, decidiu-se utilizar os dois penetradores e verificar,

também, esta suspeita.

Nos graficos da Figura 5.12, nem todas as cargas estdo indicadas para todos os sis-
temas, principalmente as menores, pois para estes valores de carga a impressao ge-
rada pelos penetradores foi muito pequena, criando uma grande dificuldade na sua
medicado. Optou-se entdo por nao utilizar estes valores, pois eles trariam grandes erros

associados.
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Figura 5.12 - Testes de microdureza de topo para os quatro
sistemas estudados. Graficos de dureza versus carga.

Pode-se notar nos dois graficos da Figura 5.12-(a e b) que o comportamento da dure-
za para todos os sistemas, utilizando-se os dois penetradores diferentes, foi o mesmo.
Este fato evidencia que o método de se fazer gréficos de dureza versus carga é efici-

ente na determinacao das faixas de cargas adequadas para se medir valores de dure-
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za, referentes ao conjugado (dureza global) e referentes a superficie ou, neste ca-so,

ao recobrimento.

Quando o material a ser testado € homogéneo, ou seja, possui um sé constituinte ao
longo de sua profundidade, como é o caso do ago ABNT 1045, os valores de dureza
associados a cada carga sdo, praticamente, os mesmos, havendo apenas uma pe-
quena variacdo para cargas menores. Esta variacdo é justificavel, pois a microestru-
tura do aco apresenta ndédulos de perlita e regides de ferrita, que possuem valores di-
ferentes de dureza que influenciam na resposta, pois apresentam nédulos maiores que

a impressao causada pelo penetrador.

Para materiais que ndo sdo homogéneos ao longo de sua profundidade, ou seja, ma-
teriais que sofreram uma mudancga superficial, seja por nitretacdo ou por uma depo-

sicdo de algum recobrimento, o comportamento é diferente do descrito anteriormente.

A nitretacdo ibnica cria um gradiente de dureza junto da superficie do material nitre-
tado, pois insere atomos de nitrogénio em solugao sélida na estrutura do material e fa-
vorece 0 aparecimento de nitretos de ferro de alta dureza (mais proximos a superficie,
onde a concentragdo de nitrogénio é maior). Mas, a medida que a profundidade au-
menta, menores quantidades de nitrogénio séo inseridos e a dureza tende a diminuir
gradativamente. Este comportamento é mostrado para o sistema nitretado na Figura
5.12-b, onde se usou o penetrador Vickers. Era de se esperar que usando-se 0 pene-
trador Knoop este comportamento fosse mantido, mas neste caso houve uma pequena
elevagdo no valor de dureza utilizando-se a carga de 4,9N. Este comportamento é
mascarado quando se usa o penetrado Knoop, pois as menores cargas nao puderam
ser medidas. No caso do penetrador Vickers, que possui uma maior penetragao na su-
perficie, este comportamento foi mais visivel, pois a camada nitretada possui uma es-
pessura maior que a dos recobrimentos de Cr-N, sendo mais indicado para estes

Casos.

O conjugado monocamada de Cr-N n&o apresentou o mesmo comportamento para os
dois penetradores. Neste conjugado ndo existe um gradiente de dureza, sendo assim,
nota-se uma diferenga de dureza quando o substrato é exigido. Para o penetrador Vic-
kers, com maior profundidade de penetracdo, nota-se uma queda abrupta de dureza

até atingir um valor constante. Para o penetrador Knoop, que possui uma menor pene-
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tragao, esta queda de dureza ocorre mais suavemente. Esta diferenca se da porque o

recobrimento de Cr-N possui uma espessura muito fina.

Diferentemente do conjugado monocamada, o conjugado duplex de Cr-N apresenta o
mesmo comportamento para os dois penetradores. No duplex existe um gradiente de
dureza mais suave, a qual vai diminuindo de valor a medida que a profundidade au-
menta. Sendo assim, quando o substrato passa a ser exigido ele ainda tem um valor

de dureza maior que a do aco, pois foi nitretado.

Para os sistemas nitretado, conjugado monocamada e conjugado duplex de Cr-N po-
de-se definir o maior valor de dureza como sendo a dureza superficial. No caso dos

conjugados esta é a dureza do recobrimento.

O teste de microdureza também foi utilizado para se avaliar a espessura da camada
nitretada. Para isto, os sistemas que sofreram nitretacdo foram cortados transversal-
mente (aco nitretado e conjugado duplex de Cr-N) e, entdo, testes de microdureza
com cargas de 0,245N (25gf) e 0,49N (50gf) foram feitos desde a superficie até uma
profundidade de 100um em intervalos de 5um. Os graficos da Figura 5.13 apresen-

tam o comportamento da dureza transversal destes dois sistemas.

Pode-se notar que a nitretagao iénica influenciou na dureza do ago, pois os valores de
dureza mais superficiais se apresentaram maiores do que os valores para uma dis-
tancia maior da superficie. Pelos graficos da Figura 5.13, pode-se estimar o valor da
profundidade até onde a nitretacao foi eficiente. Os valores de dureza no grafico estao
variando, mas apresentam uma tendéncia. Esta tendéncia é uma indicacdo de que a
dureza decai até uma profundidade média de 40um e depois se mantém constante.
Este comportamento é apresentado tanto para o sistema nitretado quanto para o sis-

tema conjugado duplex de Cr-N.

A variagdo apresentada nas medidas de microdureza transversal pode ser explicada
pela microestrutural do aco ABNT 1045. Este ago apresenta nédulos de perlita (de du-
reza mais elevada) e regides de ferrita (dureza inferior a da perlita). Como se tem a
necessidade de se usar um baixo valor de carga, para que apenas uma pequena im-

pressao seja feita na superficie do material, e assim, se possa monitorar a dureza




Capitulo 5 — Resultados e Discusséo 118

transversal em intervalos menores de distancia as impressdes podem atingir, diferen-

temente, um ou outro constituinte desta microestrutura.

Microdureza Knoop Transversal
Sistema Nitretado

420 ;
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T |
340 - i
$ e © [ [ ]
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300 ?
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a) Microdureza transversal do sistema nitretado.
Microdureza Knoop Transversal
Conjugado Duplex de Cr-N
420 .
e 0,49N
L4 1
400
y |
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360 ..i.,.. . o o
340 ?
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b) Microdureza transversal do sistema conjugado duplex de Cr-N.

Figura 5.13 - Microdureza transversal dos sistemas que sofreram nitretacao.
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Testes de nanodureza também foram realizados em todos os sistemas estudados e
graficos de profundidade de penetracao, dureza e moédulo de elasticidade, associados
a cada carga, estao mostrados nas Figuras 5.15, 5.16 e 5.17. Os sistemas aco e ago
nitretado nao foram testados com todas as cargas do equipamento, pois os sistemas
mais sensiveis aos testes de dureza sdo os conjugados, como mostrado na Figura

5.13 de microdureza.

O grafico da profundidade de penetragao, indicado na Figura 5.14, possui uma linha
tracejada horizontal em 5um, que é a espessura aproximada dos recobrimentos de Cr-
N, que indica que para pequenas cargas o substrato ndo é atingido, sendo ele o ago,
para o conjugado monocamada de Cr-N, ou o ago nitretado, para o conjugado duplex
de Cr-N. Possui outra linha tracejada horizontal, em 0,5um, ou seja, 10% da espessura
do recobrimento, que é para indicar que para as menores cargas, a profundidade ma-

xima nao atinge nem este valor!
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Figura 5.14 - Profundidade de penetracao nos testes de nanodureza.

A espessura da camada nitretada é da ordem de 40um (Figura 5.13), entdo, como in-

dicado na Figura 5.14, nenhuma carga atingiu esta profundidade. A maior profundi-
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dade atingida foi para o sistema ago, da ordem de 7,5um com a carga maxima de
4000mN.

Os resultados de dureza obtidos pela técnica de nanodureza, que estdo indicados na
Figura 5.15, utilizando-se a carga mais alta (4N ou 4000mN), estdo de acordo com os
resultados obtidos em dureza Vickers (Figura 5.11), quando se utilizou a carga de
49N. Para ambas as cargas o conjugado duplex de Cr-N apresentou uma dureza mais
elevada, devido a etapa de nitretacao anterior a deposigcdo do recobrimento de Cr-N,
ou seja, para este nivel de carga e penetragao, a dureza final refletiu ao incremento de
dureza causado pela nitretagdo. Para menores valores de carga (de 15mN a 50 mN), a
dureza reflete, somente, a dureza do recobrimento de Cr-N. O valor determinado para
os recobrimentos de Cr-N dos sistemas conjugados monocamada e duplex foi

encontrado similar, ou seja, em torno de 26GPa.

Nanodureza
40 v
NAco ' Dureza dos
7 Nitretado | recobrimentos
| ®Monocamada de Cr-N ! de Cr-N
30 EDuplex de Cr-N !
1
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- |
1
10 :
|
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1
4000 2000 1000 50 30 15
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Figura 5.15 - Valores de dureza relativos aos ensaios de nanodureza.
As durezas do conjugado monocamada de Cr-N e do sistema nitretado, para as car-

gas mais altas (4000mN e 2000mN - Figura 5.15), foram similares, ou seja, nitretar um

aco carbono comum, sem temperar antes da nitretagao, forneceu o mesmo nivel de
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resisténcia mecanica superficial que revestir o agco com um recobrimento de Cr-N. Isto
nao quer dizer que estes dois sistemas possuam as mesmas propriedades. Eles pro-
vavelmente possuem tensdes residuais diferentes entre si, assim como tenacidade e

rugosidade.

Para as menores cargas (15mN, 20mN e 50mN - Figura 5.15), a dureza medida cor-
responde a medida da dureza intrinseca do recobrimento de Cr-N. Como, estrutural-
mente, os recobrimentos dos conjugados monocamada e duplex de Cr-N sao similares
(mesmas estruturas cristalinas), esperavam-se durezas similares, o que de fato foi ob-

servado.

A Figura 5.16 mostra o moédulo de elasticidade (E) para os sistemas estudados em
cargas baixas (15mN, 30mN e 50mN) e em cargas altas (100mN, 200mN, 1000mN,
2000mN e 4000mN). Para as menores cargas os valores determinados para o médulo
de elasticidade (E) dos dois conjugados foram bem préximos, o que indica, provavel-
mente, de se tratar do valor do médulo de elasticidade do recobrimento sem influéncia
do substrato. Podemos apontar um valor médio para o recobrimento Cr-N igual a
(35+2)X10GPa.

Para maiores cargas (4000mN e 2000mN) observa-se que o valor do médulo de elasti-
cidade do sistema monocamada aproxima-se do valor do moédulo do ago (Figura 5.16).
Neste nivel de carga, a profundidade da penetracao é tal que atinge, neste sistema, o
aco (Figura 5.14) e, por isso, o valor final do médulo de elasticidade deste sistema re-
flete o do ago. Para os sistemas nitretado e duplex, observa-se que a presenga do
recobrimento mais a presen¢ca de uma camada nitretada de até 40um modifica 0 mo-
dulo de elasticidade, aumentando-o. Este resultado implica que conjugados nitretados
e recobertos irdo apresentar uma resiliéncia mais alta desde que estes sistemas pos-

suam maior dureza e maior moédulo de elasticidade.

5.1.5 - Teste de Adeséo Rockwell-C dos Conjugados

O teste Rockwell-C foi utilizado para avaliar, comparativamente, a aderéncia dos dois
sistemas conjugados, o monocamada de Cr-N e o duplex de Cr-N. As Figuras 5.18 a

5.20 mostram, lado a lado, as imagens das impressdes, obtidas por microscopia opti-
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ca, para cada carga. Foram utilizadas todas as cargas do durémetro a fim de monitorar

a evolucao dos danos causados pela penetragcao do indentador Rockwell.
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Figura 5.16 - Mddulos de elasticidade obtidos através de nanodureza.

Pode-se notar que as superficies dos dois sistemas conjugados sao diferentes, como
mostradas também na Figura 5.9 de MEV. A superficie do sistema conjugado mono-
camada de Cr-N é mais brilhante, permitindo assim uma melhor visualizagéo. Esta di-
ferenca é causada pela nitretacao idnica, que aumenta a rugosidade da superficie, di-
minuindo o brilho da mesma. Como apenas o sistema conjugado duplex de Cr-N sofre
a nitretagdo, entdo sua superficie fica mais rugosa e, consequentemente, menos bri-

lhante.

As duas primeiras cargas, de 196N (20kgf) e 303N (31kgf), apenas mostraram peque-
nas trincas radiais (Figura 5.17-a, b, d e €). No conjugado duplex as imagens destas
trincas estdo prejudicadas por causa da rugosidade da superficie, que as deixam me-
nos visiveis. Uma outra imagem com aumento maior permite esta visualizagéo (Figura
5.17-c ef).
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Para a carga de 607,6N (62kgf), estas pequenas trincas radiais s&o o principal dano
causado pela penetragdo do indentador, mas para o sistema conjugado monocamada

aparece também uma deformacao plastica ao redor da penetracao (Figura 5.18-a e b).

Trincas
Radiais

Trincas
Radiais

d) Monocamada (303N)

c) Duplex (196N) — maior aumento f) Duplex (303N) — maior aumento

Figura 5.17 - Imagens de microscopia éptica para carga de
196N (a, b e c) e 303N (d, e e f).
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Para a carga de 980N (100kgf), as pequenas trincas radiais ainda sao o principal dano
causado pela penetracdo do indentador. No conjugado monocamada tem-se o inicio
das deformacgdes plasticas e no duplex ja aparece uma pequena trinca circular (Figura
5.18-c e d).

ot "-wll?-‘;ii“'

\ 3
Deformacao

Trincas

a) Monocamada (607,

LR T s YA

Figura 5.18 - Imagens de microscopia éptica para carga de
607,6N (a e b) e 980N (c e d).

Para as cargas de 1225N (125kgf) e 1470N (150kgf) as pequenas trincas radiais n&o
sdo0 mais o principal dano. Para estas cargas as trincas circulares sdo dominantes (Fi-
gura 5.19).

A Figura 5.19-(a e b) mostra as diferengas entre as trincas circulares dos conjugados
monocamada e duplex. O conjugado monocamada ja apresenta grandes trincas circu-

lares e o conjugado duplex estas trincas estdo apenas no inicio.
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A Figura 5.19-(c e d) mostra que os dois conjugados apresentam trincas radiais e
grandes trincas circulares nesta carga. Nos padrées do teste de adesao Rockwell-C
(Item 4.3.4.6, Figura 4.6), estes danos nao atingem os padrées HF5 e HF6 indicando

boa adeséo.

Numa visdo geral destas imagens pode-se concluir que os dois sistemas conjugados
apresentam boa adesao do recobrimento ao substrato, com uma ligeira superioridade
para o sistema conjugado duplex. Entdo, respostas diferentes nos testes de erosao
cavitacional vibratéria ndo podem ser atribuidas a falta de adesdo de nenhum dos

recobrimentos.
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Figura 5.19 - Imagens de microscopia éptica para carga de
1225N (a e b) e 1470N (c e d).
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5.1.6 - Espectroscopia de Emiss&o Optica por Centelhamento

A Figura 5.20 mostra as curvas obtidas por Espectroscopia de Emissdo Optica por
Centelhamento (EEOC) para os sistemas conjugados monocamada e duplex de Cr-N.
Estas curvas representam as variagdes das porcentagens atdmicas dos elementos

cromo, nitrogénio e ferro com a profundidade.

Pode-se notar, na Figura 5.20, que as concentragbes de cromo e de nitrogénio séo
mais altas que a do ferro para profundidades pequenas, ou seja, até 3um para o sis-
tema monocamada e até 5um para o sistema duplex. Estas altas concentragcdes de

cromo e de nitrogénio correspondem ao recobrimento de Cr-N.

Quando a erosdo atinge uma regiao préoxima a interface, as concentragdes destes ele-
mentos passam a ter um comportamento diferente do anterior. Eles invertem as com-
centragdes, ou seja, o cromo e o nitrogénio comegam a diminuir e o ferro passa a au-

mentar.

Quando o substrato é atingido pela erosdo a concentragao de ferro passa a ser cons-
tante e desaparecem os elementos cromo e nitrogénio que eram pertencentes ao re-

cobrimento de Cr-N.

Nota-se, nestas curvas (Figura 5.20), que os recobrimentos de Cr-N apresentam vari-
acdes nas quantidades de cromo e de nitrogénio, ou seja, as concentragbes destes
elementos ndo sdo constantes durante toda a espessura dos recobrimentos. Na me-
tade da espessura a concentragdo de cromo aumenta e a de nitrogénio diminui. Isto &
explicado pelo fato de que os recobrimentos foram produzidos em duas “corridas” su-

cessivas.

A presencga da fase metalica a-Cr em ambos os conjugados, detectada na analise de
difratometria por raios-X (Figuras 5.5 e 5.7), pode estar associada a esta regido de
“ruptura” de composicao quimica, que corresponde ao menor fluxo ou concentragao de
nitrogénio, o que favorece a formacéo de a-Cr metélico (Figura 5.6) (REBHOLZ et al.,
1999). O maior valor de pardmetro de rede, determinado para esta fase, que o tabela-
do na Ficha Padrao, pode ser assim atribuido ao nitrogénio em solugéo sélida nesta

fase.
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De acordo com a razao entre cromo e nitrogénio de cada recobrimento, que foram ob-
tidas através das Figura 5.20-(a e b), pode-se estimar as composi¢cées quimicas me-
dias dos recobrimentos de Cr-N, para ambos os conjugados. Para o recobrimento do
conjugado monocamada de Cr-N, Figura 5.20-a, estimou-se uma composi¢ao quimica
média igual a CrN (razdo média Cr/N =1). Para o recobrimento do conjugado duplex
de Cr-N, Figura 5.20-b, estimou-se entdo, uma composicdo quimica média igual a

CrNo 79 (razdo média Cr/N =1,27).
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Figura 5.20 - Variagdo da composi¢ao com profundidade
para os sistemas conjugados.
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Estes resultados indicaram uma composicdo quimica mais rica em cromo para o con-
jugado duplex de Cr-N. Este fato aponta, assim, possiveis diferencas nas propriedades

dos recobrimentos de Cr-N para os dois conjugados.
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5.2 - Ensaio de Erosédo Cavitacional Vibratdria

5.2.1 - Aspectos Gerais

Nota-se que as respostas frente a eroséo cavitacional vibratéria para os quatro siste-
mas estudados séo diferentes entre si e que os danos séo diferenciados em cada regi-
a0 dos corpos de prova. A Figura 5.21 mostra as diferentes respostas para cada siste-

ma e os danos causados nos corpos de prova que sdo na (MARQUES, 1996):

o Periferia;
e Regido intermediaria;

¢ Regido central.

Para cada regido existe um dano caracteristico. A regido da periferia (borda do corpo
de prova) sofre pouco ou nenhum dano, a regido intermediaria dos corpos de prova é
caracterizada por crateras mais alongadas na direcéo radial e a regido central possui
danos circulares mais profundos. Estes danos s6 sdo perceptiveis em tempos muito

elevados de exposicéo dos corpos de prova ao teste de erosao cavitacional.

As vezes os corpos de prova sofrem ataques localizados, como no caso do sistema
aco (Figura 5.21-a) que apresentou uma regido na periferia do corpo de prova onde
ele foi mais danificado. Como o restante do corpo de prova ndo sofreu este nivel de
erosdao, isto sugere que seja um efeito das condigbes geométricas do teste, ou seja, 0
posicionamento do corpo de prova dentro do recipiente contendo o liquido de teste
(Figura 4.11) (MARQUES, 1996; AHMED, 1991).

No sistema ago (Figura 5.21-a) nota-se uma uniformidade na erosdo causada pelo
teste de erosdo cavitacional vibratdria, ou seja, uma caracteristica homogénea dos de-
feitos na superficie. Este comportamento é caracteristico de um material homogéneo
em sua espessura, ou seja, um material que n&do possui nenhum tipo de recobrimento
ou tratamento superficial, mantendo sempre a mesma resisténcia a erosao em toda a

sua profundidade.
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a) Aco (8 horas)

5mm - Smm |

¢) Monocamada de Cr-N (16 horas) | d) Duplex de Cr-N (20 horas)

Figura 5.21 - Superficies erodidas dos sistemas estudados nos
tempos maximos de teste (fotos digitais).

Os outros sistemas: nitretado (Figura 5.21-b), conjugado monocamada de Cr-N (Figura
5.21-c) e conjugado duplex de Cr-N (Figura 5.21-d), apresentam uma outra caracte-
ristica para os danos, com regides onde a erosado foi mais profunda. Este compor-
tamento surge por causa das diferentes “camadas” com diferentes propriedades meca-
nicas que séo oriundas dos tratamentos superficiais de nitretacéo e de recobrimento. A
principio o comportamento é o mesmo do sistema a¢o, mas a medida que o tempo de
teste avanca e a erosao danifica a superficie retirando material da mesma, outras ca-
madas vao surgindo. Se estas novas camadas expostas tiverem uma caracteristica

diferente da anterior, possuindo, por exemplo, uma menor resisténcia a erosao cavita-
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cional, os danos passam a ser concentrados nestes pontos, que agora passaram a ser

expostos.

5.2.2 - Perda de Massa Acumulada

A Figura 5.22 mostra os graficos de perda de massa acumulada para os quatro siste-
mas estudados e suas réplicas. As amostras definidas com a letra A foram testadas
com menores intervalos de tempo e, para cada intervalo, se fez uma medida topogra-
fica, com o perfildometro, para obteng&o dos parametros tridimensionais de rugosidade.
As outras amostras foram testadas com maiores intervalos de tempo e com o objetivo
de verificar a reprodutibilidade das curvas de perda de massa acumulada. Pode-se no-
tar que os testes de erosdo cavitacional vibratoria, para as diferentes amostras de ca-

da sistema, foram bem reprodutivos.
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Figura 5.22 - Curvas de perda de massa acumulada versus tempo
de teste para os sistemas estudados e suas réplicas.
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A Figura 5.23 mostra o grafico de perda de massa acumulada para os quatro siste-
mas. Aqui foram utilizados os dados das amostras A de cada sistema, pois para estas
amostras foram produzidos mais pontos experimentais. Pode-se notar o melhor de-
sempenho para o sistema conjugado duplex de Cr-N, que apresentou uma menor per-
da de massa para um tempo de exposi¢cdo maior. O segundo melhor desempenho foi

para o sistema nitretado, seguido pelo conjugado monocamada de Cr-N e pelo aco.

Também nota-se, nesta Figura 5.23, que as curvas de perda de massa acumulada
com o tempo ndo apresentam um comportamento linear ao longo de todo o tempo a-
nalisado como indicado no Item 3.2.1 (HANSSON et al., 1992).
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Figura 5.23 - Curvas de perda de massa acumulada (comparativa)
para os quatro sistemas estudados.

5.2.3 - Analise Estatistica de Regresséao Linear Segmentada

Convencionalmente, as curvas de perda de massa acumulada versus tempo de expo-
sicdo a erosdo cavitacional apresentam dois regimes de taxa de erosdo: um periodo
de incubagédo (running-in), durante o qual a taxa de erosdo € zero ou desprezivel se
comparados a outros estagios, e um estagio acelerado. Se o teste for continuado, até

que a taxa de erosdo alcance um maximo, pode-se observar que esta taxa comeca a
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diminuir (ASTM, 1985). Os graficos obtidos neste trabalho, Figuras 5.26, 5.36, 5.31 e
5.43, apresentaram comportamento distintos dos descritos para materiais convencio-
nais pela Norma G-32-85 (ASTM, 1985), a menos do aco. Uma analise estatistica de
regressao linear segmentada realizada indicou a presenca de diferentes regimes de

desgaste, além do periodo de incubacao.

Esta andlise estatistica de regressao linear segmentada (GODOY et al., 1999; MONT-
GOMERY et al., 1992), utilizada para descricdo da evolucéo da perda de massa com o
tempo, é usualmente aplicada para andlise de resultados experimentais em que se ob-
servam regimes de comportamento diferentes ao longo do tempo, sendo, neste caso,
a taxa de desgaste. A mudanca da taxa de desgaste com o tempo indica que diferen-

tes mecanismos de desgaste estdo atuando ao longo do processo de eroséo.

Quando uma funcéo se comporta de forma distinta em diferentes faixas de valores de
X, pode-se ajustar diferentes modelos de regresséo linear em diferentes partes do con-
junto de dados. Supondo que exista um ponto de segmentacdo conhecido, onde
ocorre uma mudancga de inclinacdo e/ou descontinuidade da fung¢é@o, o modelo linear
segmentado € assim proposto. Estas analises estatisticas foram realizadas utilizando-
se o software STATISTICA for Windows, versdo 4.2 (1993).

Para todos os sistemas estudados foram observados dois ou mais regimes (Figuras
5.26, 5.36, 5.31 e 5.43), sendo que o primeiro regime foi identificado como sendo cor-
respondente ao estagio de incubacéo e, os outros regimes, correlacionados a estagios
de erosao cavitacional. As inclinacGes destes regimes (taxas de erosdo) e 0s tempos
onde h4d mudanca de inclinagdo entre eles estdo mostrados em cada grafico destas

figuras e na Tabela V-3.

As Figuras 5.26, 5.36, 5.31 e 5.43 mostram os dados experimentais e os modelos pro-
postos depois da analise estatistica (regressao linear segmentada) para os sistemas
estudados. A adequacdo do modelo aos pontos experimentais foi avaliada pelo valor
do coeficiente R?, pela variancia, pelo teste do p-valor para cada parametro estimado e

pelas analises residuais que estdo mostradas no Anexo B.
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O modelo de regressao linear segmentado adotado pode ser descrito de acordo com a

Equacéo 5.1:

M =p, t+Bz(t—B3)L +B4(t—Bs)L Jr[36('f—[37)£r JF[38(t—[39)£r (5.1)

Onde os significados dos termos (t—B3)1+, (t—B5)1+, (‘[—[37)1r e (t—Bg)l+ sdo respec-

tivamente:

(t-B3)1, Set>l33
0, set<f;

(t'Bs)l, Set>B5
0, set<f;

(t-B3)} :{

(vmﬁ:{

Parat < 33, 0 modelo é dado pela Equacéo 5.2:

onde B4, é ainclinacdo do primeiro segmento, o qual é associado ao tempo de incuba-

cao.

(t'B7)L:{

set>p,

set< B,

set>Pg
set<Pg

(5.2)

Para t > 33, 0 modelo passa a ser representado pela Equacéo 5.3 a sequir.

M = (B, +B, )t-BB3

onde, neste modelo de regressao linear continuo:

(5.3)

e [}; é 0 ponto de separag&o entre o primeiro e segundo segmentos;

e [,B; éointercepto do segundo segmento;

o ([31 + [32) € a inclinacdo do segundo segmento.
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Parat > Bs, 0 modelo passa a ser representado pela Equacéo 5.4 a seguir.

M= (B, +PBy +B4 )t —(B,B3 +BayBs)

onde, neste modelo de regressao linear continuo:

e [5 é o ponto de separacdo entre o segundo e terceiro segmentos;
. (B263 +B4B5) € o intercepto do terceiro segmento;

. ([31 +B, + [34) é a inclinacéo do terceiro segmento.

Para t > 37, 0 modelo passa a ser representado pela Equacéo 5.5 a sequir.
M =(B; +B5 +By +Be )t —(B2B3 +BaPs +BeB7)

onde, neste modelo de regressao linear continuo:

e B, é o ponto de separagdo entre o terceiro e quarto segmentos;
. (B2B3 +B4Bs + [36[37) € o intercepto do quarto segmento;

. (Bl +B, +B4 + BG) é a inclinacdo do quarto segmento.

Parat > g, 0 modelo passa a ser representado pela Equacéo 5.6 a seguir.
M =(B)+Bs +Ba +Be +Bg )t —(BoB3 +BaBs +BeB7 +BsBo)

onde, neste modelo de regressao linear continuo:

e Py € 0 ponto de separagao entre o quarto e quinto segmentos;
o (BoB; +PB4Bs +BeB7 +PBsBy) € 0 intercepto do quinto segmento;

J (Bl +B, +B4 +Bg + Bs) é a inclinagdo do quinto segmento.

(5.4)

(5.5)

(5.6)
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Para o sistema nitretado e o conjugado duplex de Cr-N, a analise de residuos do ajus-
te entre o modelo proposto (Equacdo 5.1) e os dados experimentais ndo apresenta-
ram, para P, um p-valor<0,025 para uma confiabilidade de 95%. Como este para-
metro esta associado a fase inicial do processo (etapa de incubacao), significa que,
para este intervalo de tempo, ndo se obteve uma correlacéo linear significativa entre

perda de massa e tempo de eroséo cavitacional.

O tempo de incubagcdo mede a resisténcia a erosdo cavitacional da superficie inicial-
mente exposta ao fendmeno de cavitacdo. Esta resisténcia é diferente da encontrada
para o material localizado logo abaixo da superficie inicial, e geralmente esta parte da
superficie € denominada de “camada de contorno” (boundary layer). Esta camada in-
corpora as asperezas contidas na zona de pico do perfil topografico. Um mecanismo
similar ao “regime transiente” (running-in) do desgaste abrasivo pode ser proposto aqui

para o processo de desgaste cavitacional (THOMAS, 1982).

Segundo Thomas (1982), o modo como se dara a deformacao da superficie inicial de-

pende:

e Da pressao nominal;
e Da rugosidade da superficie;
o Das propriedades do material (médulo de elasticidade, médulo de Poisson e

dureza).

O perfil topografico pode mudar de forma se apenas deformagfes plasticas estao en-
volvidas. Para o caso de desgaste abrasivo envolvendo dois corpos, as asperezas do
perfil de rugosidade da superficie contidas nesta camada de contorno, sofrerdo, se
houver deformacgdes plasticas, um abaixamento por fluxo plastico, abaixo da linha do
contra-corpo Figura 5.24, aumentando a area real da superficie que sofre desgaste,
como indicado na Figura 5.25-a. Se apenas deformacdes elasticas estdo envolvidas, o
formato das asperezas sera recuperado apds as solicitacbes cessarem. Podem o-
correr também fraturas isoladas destas asperezas, se 0 material ndo for tenaz. Estes
mecanismos de degradacao superficial que levam a modificacbes do perfil superficial,
nao levam a uma perda mensuravel de material. O tempo de incubacéo pode ser com-
preendido como um periodo do fendmeno no qual ndo se observa um comportamento

“volumétrico” do material solicitado, um periodo onde ndo se observa um comporta-
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mento homogéneo em relacdo as solicitacdes mecanicas externas. Nao se tem mate-
rial suficiente para dar uma resposta homogénea (macro), desta forma ndo se tem
uma taxa constante de desgaste (medicdo macro). Donde, ndo se espera obter uma

correlagdo linear entre perda de massa e tempo de erosdo cavitacional no estagio de

incubacao.
Separacao
Superficie lisa A,E /,ﬁ i
Plano de referéncia ﬂh l % rr| . n
na superficie rugosa ] L\r ; "UJU v (m]“ 'U\\nfj L\

Figura 5.24 - Contato de superficies rugosas (THOMAS, 1982).

(a) (b)

Lt ~ - ~
7 N N
Area de contato Area de contato

r roc <3 atri
> 4rea geométrica area geometrica

Figura 5.25 - Area de contato versus area geométrica (THOMAS, 1982).

Resumidamente, pode-se concluir que a falta de um bom ajuste do modelo proposto
(Equagéo 5.2) aos dados experimentais de perda de massa versus tempo de erosao
cavitacional, para a etapa de incubacdo, refletido no parametro p;, que apresentou um
p-valor< 0,025 (5% de confianca/2) para uma confiabilidade de 95%, esta condizente

com o mecanismo de desgaste esperado para este periodo.

Os demais parametros: B, Bs, Ba, Bs, Bs, B7, Bs € Po, @apresentaram um bom ajuste, de
acordo com o p-valor (menor que 0,025), indicando que tais parametros explicam bem
os dados experimentais. Além disso, 0 bom ajuste entre os dados experimentais e o
modelo proposto foi confirmado com a analise de residuos (Anexo B). O grafico de
probabilidade normal dos residuos indica que eles tém uma distribuicdo normal em to-

dos os sistemas. O grafico dos residuos versus valores preditos mostra que todos os
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sistemas tém uma variancia constante e confirmam um bom ajuste para o modelo pro-

posto (Anexo B).

Para o0 aco ABNT 1045 o modelo empregado conteve apenas 0s primeiro e segundo
termos da Equacado 5.1. Para o sistema nitretado e o conjugado monocamada 0 mo-
delo empregado englobou os primeiro, segundo e terceiro termos desta equacdo. Ape-
nas o conjugado duplex utilizou todos os seus termos para descrever os dados experi-

mentais.

5.2.3.1 - Sistema Ac¢o

Para o sistema aco ABNT 1045, o modelo de regressdo linear segmentada usado
apresentou os dois primeiro termos da Equacdo 5.1, o que corresponde aos dois regi-
mes (periodo de incubacédo e erosdo acelerada do aco). A Equacado 5.2 determina o
periodo de incubacao e a Equacéo 5.3 corresponde ao regime de erosdo acelerada do
aco. Para este sistema (Figura 5.26), uma taxa de erosdo de 2,82mg/h foi estimada
para o periodo de incubagéo, o qual durou 1,23 hora (o tempo de incubacéo foi deter-
minado pelo ponto de quebra obtido das analises estatisticas) e a taxa de erosao esti-

mada para o estagio de erosdo acelerado do aco foi de 8,4mg/h (Tabela V-3).

A Figura 5.27 mostra as imagens obtidas por MEV, em escalas iguais, para os tempo
de eroséo Inicial, 0,5 hora, 1 hora, 1,5 hora, 3 horas e 5 horas, com o objetivo de ilus-
trar a evolucdo dos danos causados pela erosdo. No tempo de teste de 0,5 hora, Figu-
ra 5.27-b, a grande mancha que aparece na imagem é oriunda do processo de seca-

gem.

Nota-se que, dentro do intervalo de tempo do periodo de incubacao, os danos sdo im-
perceptiveis neste aumento. A Figura 5.27-(a, b e ¢) corresponde ao tempos de teste

inicial, 0,5 hora e 1 hora.

Para o regime de erosao acelerado de desgaste do a¢o, os danos causados sdo mais
profundos, indicando assim uma grande perda de massa. Este fato pode ser percebido

no tempo de teste de 5 horas (Figura 5.27-f).
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Figura 5.26 - Regressao linear segmentada continua para o sistema aco.

Imagens obtidas por MEV em aumentos maiores sdo apresentadas com o intuito de
visualizar estes danos e compara-los com os diferentes regimes de erosado estabele-

cidos pela regresséo linear segmentada (Figuras 5.28 e 5.29).

A Figura 5.28 apresenta imagens com um aumento maior, o que facilita a identificacio
dos danos e sua evolugcdo com os tempos de teste. Nota-se uma sutil elevagdo destes
danos com o passar do tempo, indicando que para 1 hora de teste (Figura 5.28-a) os
danos sdo menores e assim pertencentes ao periodo de incubacédo. Para o tempo de 5
horas os danos se apresentam maiores, 0 que caracteriza uma grande perda de mas-
sa (Figura 5.28-d).

Investigando-se estas superficies erodidas em um aumento ainda maior (Figura 5.29)
nota-se, mais claramente, o que esta acontecendo com a superficie do sistema aco
nos diferentes regimes determinados pela regressao linear segmentada. Para o tempo
de 1 hora (Figura 5.29-a), o qual corresponde ao tempo de incubacao, j4 é apresenta-
do perda de massa, mas em uma pequena taxa. Analisando esta figura nota-se que,
até este tempo, a erosao atinge predominantemente a ferrita no aco, ou seja, a perlita,
que é a parte que esta saliente, ndo é atingida. Entdo, pode-se dizer que o periodo de

incubacao é definido pela perda de massa apenas da ferrita. Um aumento ainda maior
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(Figura 5.30) mostra, em detalhe, a perlita exposta e ao seu redor o restante da su-

perficie erodida.

Para maiores tempos de teste a superficie erodida apresenta uma caracteristica dife-
rente, ou seja, ndo possui regides de menor resisténcia a erosdo, como no periodo de

incubacao (Figura 5.29-b c e d).

Resumidamente, pode-se observar que os danos na superficie do sistema a¢o nao
sdo gerados de maneira homogénea, existindo, inicialmente, areas preferenciais de

desgaste.
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a) 0 hora (inicial) b) 0,5 hora

| 2mm [lDemet/UFMG!

¢) 1 hora d) 1,5 hora

| 2mm [Demet/UFMG

e) 3 horas f) 5 horas

Figura 5.27 - Imagens obtidas por MEV, para o sistema aco,
mostrando a evolucdo dos danos com o tempo de teste.
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Figura 5.28 - Detalhes da superficie do aco ABNT 1045 para diferentes tempos de teste.
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hora

c)

Figura 5.29 - Detalhes da superficie do aco ABNT 1045 para diferentes tempos de teste.
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-, UU

Figura 5.30 - Detalhe da perlita exposta, em 1 hora
de teste, para o sistema aco.

5.2.3.2 - Sistema Nitretado

Para o sistema nitretado as andlises estatisticas, mostraram a existéncia de trés regi-
mes de desgaste (Figura 5.31). A Equacao 5.2 descreve o periodo de incubacao; a E-
quacdo 5.3, o regime de erosao na regido nitretada e a Equacgéo 5.4 corresponde ao
regime de erosdo acelerada do aco ABNT 1045, modificado pelo processo de nitreta-
¢do. O primeiro regime corresponde ao periodo de incubacdo e o segundo regime de
desgaste foi associado com a camada nitretada, a qual promoveu uma reducdo na
taxa de erosao cavitacional (Tabela V-3). Durante o terceiro regime (estagio acelera-
do), a taxa de erosdo estimada seria esperada similar a do agco ABNT 1045. Contudo,
a taxa de erosdo determinada para este regime (5,2mg/h) foi ainda menor do que a do
aco ABNT 1045 (8,4mg/h). Este resultado indica que, em tempos de erosédo acima de
20 horas, o desgaste causado pela erosao cavitacional estava ainda dentro da cama-
da nitretada. E provavel que este terceiro regime esteja associado com a regido inter-
na (mais profunda) da camada nitretada, onde a presenga de nitretos e nitrogénio em
solucdo sdlida ainda sdo encontrados. Conseqlientemente, a camada nitretada, que
possui aproximadamente 40um de profundidade (Figura 5.14), reduziu efetivamente a

taxa de erosédo cavitacional em periodos de tempo prolongados (Tabela V-3).
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Figura 5.31 - Regressao linear segmentada continua para os sistemas nitretado.

A Figura 5.32 mostra as imagens obtidas por MEV, em mesmo aumento, para os tem-
pos de eroséo de 0,5 hora, 1 hora, 3 horas, 5 horas, 12 horas e 20 horas, com o objeti-

vo de ilustrar a evolucéo dos danos causados pela eroséo cavitacional.

Nota-se um inicio dos danos em 0,5 hora, 1 hora e 3 horas de teste (periodo de incu-
bacédo), que séo os pontos distribuidos na superficie e a regido mais clara na borda da

amostra (Figura 5.32-a, b e c).

Para o periodo associado a camada nitretada, de 3,4 horas até 6,4 horas, observa-se
gque os danos se estenderam por quase toda a superficie, sem a tendéncia de causar
algum dano localizado. A maior caracteristica deste regime é a baixa profundidade dos
danos (Figura 5.32-d).

O regime de eroséo acelerado do a¢o “modificado”, acima de 6,4 horas, apresentou 0s
maiores danos evidenciados pela Figura 5.32-(e e f). Nota-se relevos na superficie da
amostra, 0 que ndo aconteceu em menores tempos. Neste regime, a taxa de eroséo €
maior, mas devido ao fato de a nitretacdo atingir uma profundidade elevada, a superfi-
cie ndo possui areas de diferentes durezas, fazendo que os danos sejam mais unifor-

mes.
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Os danos causados pelos testes de erosao cavitacional, no periodo de incubacao,
foram observados junto ao MEV utilizando-se maiores aumentos (Figuras 5.33 e 5.34-
a). Fica claro o inicio dos danos para a escala de 50um, a esquerda das figuras, onde
0s danos foram aumentando até 3 horas de teste. Este fato pode ser percebido tam-

bém na escala de 10um, que esté a esquerda.

A regido de erosdo da camada nitretada pode ser vista na Figura 5.34-b, ela é carac-
terizada por uma erosdo sem regides preferenciais de danos sendo toda a superficie
desgastada de maneira similar. A Figura 5.35 mostra os danos no regime de erosdo
acelerado do aco “modificado”. Em comparagdo com as outras imagens (de 0,5 hora

até 5 horas) nota-se nestas uma maior ondulagéo.
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a) 0,5 hora

¢) 3 horas d) 5 horas

e) 12 horas f) 20 horas

Figura 5.32 - Imagens obtidas no MEV para o sistema nitretado
mostrando a evolucdo dos danos com o tempo de teste.
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hora

hora

Figura 5.33 - Detalhes dos danos causados pela eroséo cavitacional no sistema nitretado.
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Figura 5.34 - Detalhes dos danos causados pela eroséo cavitacional no sistema nitretado.
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5.2.3.3 - Sistema Conjugado Monocamada de Cr-N

A deposicdo de um recobrimento de Cr-N sobre um substrato de ago ABNT 1045 (con-
jugado monocamada de Cr-N) mudou o comportamento frente a eroséo cavitacional,
como evidenciou o grafico de perda de massa acumulada versus tempo de exposi¢do
(Figura 5.23 e 5.36). Trés regimes foram determinados, com um estagio intermediario
claramente presente entre o periodo de incubacéo (primeiro regi-me) e o estagio de
erosdo acelerado (terceiro regime, ver Tabela V-3). Estes regimes foram determina-
dos pela andlise estatistica de regressao segmentada continua. A Equacao 5.2 des-
creve o periodo de incubacgédo, a 5.3 o regime de erosao do recobrimento de Cr-N e a

Equacéo 5.4 corresponde a erosao cavitacional do ago ABNT 1045 propriamente dito.

100
Monocamada e Medido
30 - de Cr-N —Estimado
— 3,56h 6,05h
g = | |
ol 3 I I
Scs 601 2o o |
Ex g lax
S Qo O
SE4]| 3T 1@
‘q—) 3 c | 1
o < - :
20 - ' mgh |
0,44mg/h
|
O B LI T

0 4 8 12 16
Tempo de Eroséao (horas)

Figura 5.36 - Regressao linear segmentada continua para o
sistema conjugado monocamada de Cr-N.

A taxa de erosao cavitacional obtida para o estagio intermediario foi de 4,4mg/h sendo
menor que a do estagio acelerado (8,4mg/h). Este estagio durou de 3,56 horas até
6,05 horas (Tabela V-3).
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As Figuras 5.37 e 5.38 mostram as imagens obtidas por MEV, em mesma escala, para
0s tempos de eroséo de 0,5 hora, 1 hora, 1,5 hora, 3 horas, 5 horas, 8 horas e 12 hor-

as, com o objetivo de ilustrar a evolugcéo dos danos causados pela erosao cavitacional.

Os danos mostrados pelas Figuras 5.37 e 5.38, conjugado monocamada de Cr-N, sédo
mais visiveis do que para o sistema aco, na Figura 5.27. Analisando esta figura pode-
se observar as diferencas apresentadas no tipo de erosao de cada regime. O periodo
de incubacgédo, que dura até 3,56 horas, apresenta apenas alguns pontos (arranca-
mentos) como danos causados pela erosdo. A Figura 5.39 mostra o inicio dos danos
causados pela erosdo cavitacional no recobrimento de Cr-N. Nota-se que, primeira-
mente, ha danos causados por falha coesiva do recobrimento, em 0,5 hora, ou seja,
uma descamacao bem fina, que atinge somente o recobrimento. Nota-se também que
0s pontos que aparecem na Figura 5.37, em 1,5 hora, sdo mais profundos, fazendo
com gue a andlise de EDS mostre a presenca de Fe mesmo com pouco tempo de ero-
séo (Figura 5.42).

Quando o regime de eroséo do recobrimento de Cr-N é atingido, ou seja, no intervalo
que vai de 3,56 horas até 6,05 horas, nota-se um desgaste quase que igual para toda
a superficie (Figura 5.37-e). Neste periodo, os danos mais profundos comegam a ser
concentradores de desgaste, fazendo com que estas areas sejam preferencialmente
danificadas pela erosao cavitacional. Este fato é caracteristico de uma superficie ndo
homogénea, onde os danos passam a ocorrer em regiées de menor resisténcia a ero-

sdo, que neste caso é o substrato de aco (ABNT 1045).

Ao se ultrapassar o tempo de 6,05 horas, quando o processo dominante de erosao € o
desgaste acelerado do aco, notam-se crateras muito profundas e danos espalhados
por toda a superficie da amostra, indicando que o recobrimento ndo esta mais presen-
te (Figuras 5.37-f e 5.38).
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a) 0,5 hora

c)1,5 hora d) 3 horas

15V 2mm geliDemctUFMG" [NISKVEREN “2mm  [EDemetUFM

e) 5 horas f) 8 horas

Figura 5.37 - Imagens obtidas no MEV para o conjugado monocamada de Cr-N
mostrando a evolucdo dos danos com o tempo de teste.
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Figura 5.38 - Imagem obtida no MEV para o conjugado monocamada de Cr-N
mostrando a evolucdo dos danos com o tempo de teste (Cont. 12 horas).

- 1 \""I"'., § ,,". _-‘ ‘
15KV {Demet/UFMG

a) Falha coesiva do recobrimento b) Pequena cratera atingindo
de Cr-N - 0,5 hora o substrato - 1,5 hora

Figura 5.39 - Detalhe do inicio dos danos causados pela
erosdo no conjugado monocamada de Cr-N.

A Figura 5.40 mostra, em um maior aumento, a evolu¢do dos danos causados pela
erosdo na superficie do conjugado monocamada de Cr-N. Pode-se perceber que 0s
danos ao recobrimento de Cr-N foram aumentando com o passar do tempo de teste.
Os tempos de 1 hora e 1,5 hora sao referentes ao periodo de incubacao, claramente
os danos estdo na sua fase inicial. O tempo de 5 horas se refere ao regime de erosao
do recobrimento de Cr-N e o tempo de 12 horas ao regime acelerado do aco, onde os

danos sao diferenciados por causa da sua menor resisténcia a erosao.
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Figura 5.40 - Detalhes dos danos causados pela eroséo cavitacional no conjugado monocamada de Cr-N.
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Imagens de raios-X da superficie do conjugado monocamada de Cr-N foram reali-
zadas nos tempos de 1,5 hora, 5 horas e 8 horas, com o intuito de demonstrar a pre-
senca ou ndo do recobrimento de Cr-N, o que é confirmado com a presenca do ele-
mento Cr. Nota-se na Figura 5.41-a que para o periodo de incubacado (1,5 hora) o
cromo esta presente quase em sua totalidade. A presenca de ferro neste tempo se
deve ao tipo de dano causado pela erosédo neste conjugado, que é de uma maneira
localizada e mais profunda (Figura 5.39-b), atingindo assim o substrato de aco, mas
em uma gquantidade muito pequena. Isto pode ser confirmado com as analises EDS

feitas para a area escolhida na obtengéo das imagens de raios-X (Figura 5.42-a).

Uma elevada quantidade de cromo foi ainda detectada pela anélise de composig&o por
MEV apés 5 horas, indicando que o recobrimento de Cr-N nao foi completamente dés-
gastado pelo processo de erosado cavitacional (Figuras 5.41-b e 5.42-b). Uma boa cor-
relacdo entre os resultados de MEV (EDS) e os de andlise de regresséo linear seg-
mentada continua foi obtida, e o regime de desgaste intermediario foi associado com o
desgaste do recobrimento de Cr-N. A menor taxa de erosao registrado para este esta-
gio confirmou a efetividade do recobrimento de Cr-N no aumento da resisténcia a ero-

séo cavitacional do ago ABNT 1045.

Para tempos de eroséo cavitacional maiores que 6,05 horas, a taxa de erosdo cavita-
cional (8,4mg/h) foi similar a do agco ABNT 1045 (Tabela V-3). Andlises de composicdo
para tempos superiores a 5 horas indicaram que o recobrimento foi totalmente des-

gastado (Figuras 5.41-c e 5.42-c), pois ndo apresentou a presenca do elemento Cr.
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hora

Figura 5.41 - Imagens de raios-X dos elementos Cr e Fe para o conjugado
monocamada de Cr-N em 1,5 hora, 5 horas e 8 horas de teste.
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Figura 5.42 - Andlises de EDS, feitas nas regides escolhidas para as imagens de
raios-X, para o conjugado monocamada de Cr-N em 1,5 hora, 5 horas e 8 horas.

5.2.3.4 - Sistema Conjugado Duplex de Cr-N

Para o conjugado duplex de Cr-N, as analises estatisticas corroboraram a existéncia
de cinco regimes distintos (Figuras 5.23 e 5.43), o que poderia ser atribuido a uma es-
trutura mais complexa compreendendo as camadas de recobrimento por PAPVD e ni-
tretada. Assim, todos os termos mostrados na Equacgéo 5.1 foram incluidos neste mo-
delo. O periodo de incubacao (primeiro regime) foi dividido em dois estagios, pois com
este procedimento um melhor ajuste do modelo proposto aos pontos experimentais foi
obtido. Esta aproximacédo permitiu calcular o tempo de incubagcdo com uma melhor

precisao estatistica.

Como o periodo de incubacéo é caracterizado por uma pequena e/ou desprezivel per-
da de massa, é esperado que o desgaste ndo aconteca homogeneamente nas superfi-

cies contendo asperezas a nivel microscépico, mas somente em picos isolados ou
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plasticamente deformados ou removidos dela durante o estagio inicial do processo de

erosao.

Desta forma, para o conjugado duplex, as Equacdes 5.2 e 5.3 descrevem o periodo de
incubacao, a Equacao 5.4 a erosao cavitacional do recobrimento de Cr-N, a Equacéao
5.5 a erosédo da regido correspondente ao a¢o nitretado e a Equacao 5.6 ao regime de

eroséo acelerada do aco “modificado” devido a nitretagéo.

50
Diplex  Medido '
9,24h
40 - de Cr-N | —Estimado
- 1 12,18h
g g Incubacéao : < !
~ I @© 1
g < 30 1,8mg/h : .8 g :
v 3 2,14h I £ O |
T = =
S 2 90 | ! LS =
T 5 ! Rec. de ! I Aco
& 2 . CrN ' "Modificado"
,45
10 1 ! 0.9mg/h ors 5 3,9mg/h
: ' mg/h !
|
0 ' —
0 5 10 15 20

Tempo de Cavitacédo (horas)

Figura 5.43 - Regressao linear segmentada continua para o
sistema conjugado duplex de Cr-N.

As Figuras 5.45 e 5.46 mostram as imagens obtidas por MEV para a evolucéo dos da-
nos causados pela erosdo ao conjugado duplex de Cr-N. Nota-se que, nos tempos de
0,5 hora, 1 hora e 1,5 hora, os danos estdo em sua fase inicial (periodo de incubagéo)
e que ndo apresentam nenhuma regido preferencial para a criacdo de outros danos.
Ou seja, este conjugado possui 0 mesmo comportamento inicial do sistema nitretado
(Figura 5.44-a, b e c).

Para o regime de eroséo do recobrimento (3 horas, 5 horas e 8 horas) observa-se que
0s danos cavitacionais vao se espalhando por toda a superficie até cobri-la quase que

completamente (Figura 5.44-d, e e f).
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. Demet/UFMG

b) 1 hora

¢) 1,5 hora d) 3 horas

e) 5 horas f) 8 horas

Figura 5.44 - Imagens obtidas no MEV para o conjugado duplex de Cr-N
mostrando a evolucdo dos danos com o tempo de teste.
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Demet/UFMG DeFMG!

a) 12 horas b) 16 horas

Figura 5.45 - Imagens obtidas no MEV para o conjugado duplex de Cr-N
mostrando a evolugéo dos danos com o tempo de teste (Cont.).

Para o tempo de 12 horas, cujo regime dominante € o da camada nitretada, pode-se
perceber a auséncia do recobrimento e os primeiros danos mais profundos na super-
ficie (Figura 5.45-a).

Finalmente, para o tempo de 16 horas de teste (Figura 5.45-b), onde se tem o regime
dominante do aco "modificado”, nota-se a maior presenca de defeitos, mas nao tao

profundos quanto nos outros sistemas como 0 a¢o e 0 conjugado monocamada.

Para uma melhor visualizacdo a Figura 5.46 mostra os detalhes dos danos causados
ao recobrimento de Cr-N e a superficie para o periodo de incubagéo. Estes danos ini-
ciais do recobrimento apresentam-se de maneira analoga ao conjugado monocamada
de Cr-N, ou seja, este é um comportamento caracteristico do recobrimento de Cr-N.
Os primeiros danos sao os de falha coesiva do recobrimento. Nota-se um aumento
dos danos de 0,5 hora para 1,5 hora de teste, isto pode ser visualizado nas imagens a
direita desta figura, que estio em mesma escala. A direita desta figura estdo imagens
com aumento ainda maior para mostrar os detalhes destas falhas coesivas no recobri-

mento de Cr-N.

A regido de erosdo do recobrimento de Cr-N também é mostrada em detalhes na Figu-
ra 5.47. E perceptivel o aumento dos danos cavitacionais no recobrimento de 3 horas
para 5 horas. As imagens a esquerda estdo em mesma escala e a direita em escalas
deferentes, aumentos maiores. Nota-se, nas figuras a esquerda que o substrato ja é

atingido pela eroséo, pois a estrutura do aco é exibida, pode-se notar a presenca de
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perlita no fundo das crateras criadas. E interessante ressaltar que os danos, mesmo

alcancando o substrato, ndo sao profundos.

Imagens de MEV de maior aumento, para o regime de erosao do ac¢o nitretado, sédo
mostradas na Figura 5.48-a. Nota-se a presenca de relevos e de algumas crateras

mais profundas.

Para tempos mais longos de teste o tipo de dano causado pela eroséo é analogo a
outro sistema, mas neste caso ao sistema nitretado. Ou seja, quando o aco “modifi-

cado” é atingido ele ainda possui uma certa resisténcia em relagdo a erosdo ndo

apresentando regides preferenciais para criagéo de novos danos (Figura 5.48-b).

O periodo total de incubacgéo (dois regimes) teve a duracdo de 2,14 horas no conju-
gado duplex de Cr-N com uma taxa de 1,18mg/h (Figura 5.43 e Tabela V-3). As ima-
gens de raios-X para os elementos Cr e Fe mostram, para 2 horas, a alta concen-
tracdo de Cr, confirmando a presenca quase que total do recobrimento de Cr-N
(Figuras 5.49 e 5.51).

Para tempos superiores ao periodo de incubacao (entre 2,14 horas e 9,24 horas), uma
taxa de erosdo muito baixa foi determinada (0,9mg/h) (Figura 5.43 e Tabela V-3). As
imagens de raios-X, para o tempo de erosédo de 5 horas, ainda indicaram a presenca
muito elevada de Cr (Figuras 5.49 e 5.51). Este segundo regime de desgaste foi atri-
buido ao recobrimento de Cr-N. Como a taxa de eroséo cavitacional exibida pelo reco-
brimento de Cr-N no conjugado monocamada foi muito mais alta (4,4mg/h), esta taxa
muito baixa de erosédo obtida no sistema duplex (0,9mg/h) indicou que o tratamento de
nitretacdo a plasma, antes do recobrimento por PAPVD, foi efetivo na reducéo da taxa
de eroséo cavitacional do recobrimento de Cr-N. A camada nitretada aumentou a re-
sisténcia mecéanica do sistema e resultou em uma taxa de erosdo cavitacional mais
baixa para periodos longos de tempo, confirmando que o tratamento de nitretacdo a
plasma anterior a deposi¢do do recobrimento aumentou a resisténcia a eroséo cavita-

cional.
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Figura 5.46 - Detalhes dos danos causados pela erosdo cavitacional no conjugado duplex de Cr-N.
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b)
16

horas

Figura 5.48 - Detalhes dos danos causados pela eroséo cavitacional no conjugado duplex de Cr-N.
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Figura 5.49 - Imagens de raios-X de Cr e Fe para o conjugado duplex de Cr-N.
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20

horas

Figura 5.50 - Imagens de raios-X de Cr e Fe para o conjugado duplex de Cr-N (Cont.).
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Figura 5.51 - Analises de EDS, feitas nas regides escolhidas para as imagens de
raios-X, para o conjugado monocamada de Cr-N em 1,5 hora, 5 horas e 8 horas.

De maneira semelhante ao sistema nitretado, o conjugado duplex também revelou um
terceiro regime de desgaste. A taxa de erosdo determinada para este regime
(2,2mg/h) foi similar ao obtido para o aco nitretado a plasma (Figura 5.43 e Tabela V-
3), mas este regime se estendeu de 9,24 horas até 12,18 horas para o conjugado
duplex, contra 3,4 horas até 6,4 horas para o monocamada. Imagens de raios-X (Figu-

ras 5.49 e 5.51) obtidas ap6s um tempo de erosdo de 11 horas mostraram somente
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uma pequena quantidade de Cr, indicando que a superficie exposta era principalmente
do substrato nitretado. A baixa taxa de eroséo do terceiro regime pode-ria ser atribuida
assim a pequenas quantidades do recobrimento de Cr-N e a dureza da camada nitre-

tada.

Depois disto, um estagio acelerado de erosdo (quarto regime) ocorreu no conjugado
duplex, sendo caracterizado por uma alta taxa de eroséo (3,9mg/h) (Figura 5.43 e
Tabela V-3). Somente o Fe foi detectado depois de um tempo de 20 horas de eroséo
(Figuras 5.50 e 5.51). A taxa de erosao registrada para este Ultimo regime foi ainda
menor que a do aco ABNT 1045 e do sistema monocamada (ambos 8,4mg/h), suge-
rindo que o desgaste cavitacional ainda esteja restrito a camada nitretada, como pre-
viamente registrado para o sistema nitretado. A presencga de nitretos e nitrogénio em
solucdo sdlida, aumentando a resisténcia mecéanica, provavelmente reduziu o desgas-

te da eroséo cavitacional do substrato de ago nesta quarta fase.

Embora a taxa de eroséo cavitacional determinada para o periodo de incubacao (se-
gundo estagio) no revestimento Cr-N do conjugado duplex tenha sido mais alta do que
as obtidas para os outros sistemas, € interessante notar o longo tempo associado ao
regime de desgaste seguido apds o periodo de incubacao (até 9,24 horas) o qual teve
uma taxa de erosdo muito baixa (0,9mg/h, Figura 5.43 e Tabela V-3). Tendo em men-
te que o teste de erosdo cavitacional vibratéria simula um processo de erosdo acelera-
do, o conjugado duplex de Cr-N parece ser um conjugado promissor a ser usado em
aplicacdes reais. Este recobrimento também exibiu as mais baixas taxas de erosdo em

regimes subsequlentes de desgaste, até mesmo no final (estagio de eroséo acelerado).

Comparando o processo de deposicdo de Cr-N com o de nitretagdo, conclui-se da im-
portancia dos dois procedimentos, desde que em relagcdo ao aco, ambos levaram a um
melhor desempenho. No entanto, comparando a nitretacdo com a deposi¢do do reco-
brimento de Cr-N, conclui-se que a nitretagdo aumentou mais a resisténcia a erosao
cavitacional, concluséo esta baseada nas inferiores taxas de desgaste determinadas
para o sistema nitretado relativo ao conjugado monocamada de Cr-N. Tem-se a mes-

ma concluséo considerando o tempo de incubacéo.
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Tabela V-3 - Taxas de eroséo cavitacional e intervalos de tempo dos
diferentes regimes para 0s quatro sistemas estudados.

< Aco Aco Mono Duplex
istemas .
ABNT 1045 Nitretado _ de Cr-N de Cr-N
Taxa | 5 8710,06 0,12:0,05 044:0,04  0,46:0,06
1° Regime (mg/h)
Intervalo 0a1.23 0a34 0a3,56 0a0,45
(horas)
Taxa | g4+01  20:03 = 4,4%0,2 1,840,1
2° Regime (mg/h)
Intervalo| 4 >348  34a64 3562605 045a214
(horas)
Taxa Fokk 5,2+0,6 8,4+0,3 0,9+0,2
3° Regime (mg/h)
Intervalo - 64a20 6,05a20 2,14a9,24
(horas)
Taxa Kkk Kokk Fkk 2,210,2
4° Regime (mg/h)
Intervalo - *kk Kk 9,24 212,18
(horas)
Taxa *kk *kk Kk 3.9+0.3
5° Regime (mg/h)
Intervalo *kk *xk — 12,18 2 20,5
(horas)
lIncubacdo | |Camada nitretada | |Recobrimento de Cr-N | |[Aco |

O grande ganho em relacéo a erosao cavitacional foi, entretanto, obtido com a mistura
dos dois procedimentos: nitretacdo a plasma e recobrimentos de Cr-N processado por
PAPVD. Isto se deveu a dois principais fatores: além de se alcancar maiores durezas
na superficie, obteve-se uma profundidade maior de endurecimento (Item 5.1.5). E, em
acréscimo a estes fatores, provavelmente tensdes compressivas foram introduzidas
durante a nitretacdo, o que garantiu a superioridade deste conjugado relativo aos de-

mais.

Para os sistemas que sofreram nitretacdo, ou seja, 0 sistema nitretado e o sistema
conjugado duplex de Cr-N, o ultimo regime, que é o estagio acelerado de erosdo do
aco, nestes casos, foi chamada de estagio de eroséo acelerado do aco “modificado”.
Nota-se que as taxas de erosdo para os regimes de desgaste “nitretado” estdo muito
préximas; 2,0mg/h para o sistema nitretado e de 2,23mg/h para o conjugado duplex de

Cr-N. Ainda, para os regimes de erosdo dos “acos modificados” a taxa é de 5,2mg/h
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para o sistema nitretado e de 3,88mg/h para o conjugado duplex de Cr-N, também sao

préximas (Tabela V-3).

As taxas de erosdo para os estagios acelerados de erosao no aco, em sistemas onde
nao houve a nitretacdo a plasma, ou seja para os sistemas aco e conjugado mono-
camada de Cr-N, foram iguais a 8,4 mg/h para ambos, ou seja, maiores que para o re-
gime de erosdo dos “acos modificados”. E interessante notar que o comportamento do
sistema conjugado de Cr-N, neste regime, € bastante similar ao do sistema aco, pois
suas taxas de eroséo foram iguais, mas a deposi¢cdo aumentou o tempo para o qual o
sistema estd sujeito a taxas de erosédo muito baixas, de aproximadamente 6 horas
(Tabela V-3).

Todos os regimes, de todos os sistemas, foram relacionados com estagios de eroséo
cavitacional e, alguns deles se equivaleram, como no caso dos estagios nitretados,
dos estagios do aco e do a¢o “modificado”. Para os sistemas conjugados monocama-
da e duplex de Cr-N, os estagios acelerados de eroséo cavitacional referente ao reco-
brimento foram surpreendentemente diferentes. Observa-se que a taxa de eroséo ca-
vitacional correspondente ao regime de erosdo do recobrimento para o sistema com-
jugado duplex de Cr-N (0,9mg/h) € menor do que deste mesmo regime para o sistema
conjugado monocamada de Cr-N (4,4mg/h) (Tabela V-3). O fato do recobrimento de
Cr-N estar apoiado sobre um substrato nitretado modificou a resposta deste regime de

desgaste.

5.2.4 — Determinacéo do Tempo de Incubacao

A Norma ASTM-G32 (ASTM, 1995) define o tempo de incubacéo (ti) como sendo o
tempo inicial no processo de erosdo cavitacional no qual a taxa de eroséo € igual a ze-
ro ou desprezivel, comparado com outros estagios. Esta norma também estabelece o
tempo de incubacdo nominal (tin), como o intercepto ao eixo tempo de uma linha reta
tangente & inclinagdo maxima da curva. Utiliza-se o grafico de perda de massa acu-
mulada versus tempo de exposicdo na determinacdo destes pardmetros. Mas, como
discutido no Item 3.2.4, este procedimento pode proporcionar erros muito grandes,

pois a determinagdo da taxa maxima de erosao é probleméatica (MEGED, 2002).
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Meged (2002) prop6s utilizar a funcdo distribuicdo cumulativa de Weibull (Equagéo
3.2) para a descricdo da curva de profundidade de erosdo com o tempo de incubacao.
Os resultados estdo indicados na Tabela V-4. Para a construcdo destes dados utilizou-
se apenas a densidade do aco (p=7,85g/cm®). Anélises estatisticas desta funcdo para
todos os dados experimentais mostraram que ndo houve um bom ajuste desses dados
ao modelo proposto (Equacdo 3.2), uma vez que a analise de residuos ndo apre-
sentou uma distribuic&o constante dos residuos com média zero e variancia ¢ (Anexo
B). Observa-se que este resultado decorre principalmente para tempos maiores. Este

fato pode ser observado na Figura 5.52.

A partir da funcdo de Weibull ajustada aos pontos experimentais, determinou-se o
tempo de incubag&o nominal (tin - Equacgdes 3.2 e 3.3) e definiu-se uma nova metodo-
logia de determinacéo do tempo de incubacéo, definido como sendo o tempo associ-
ado a uma profundidade média de erosédo (PME) igual a 1um (TLE, tempo limite de

erosdo). Os resultados obtidos estédo indicados na Tabela V-4.

Nota-se nos resultados da Tabela V-4 que todos os valores encontrados para os tem-
pos de incubacéo, utilizando-se as diversas metodologias propostas, indicaram que 0s
valores dos tempos de incubacéo (TLE) foram menores do que os valores tin, defi-
nidos a partir do intercepto ao eixo tempo da inclinacdo méaxima da curva perda de
massa versus tempo de cavitagdo. Isto também pode ser visto na Figura 5.52 onde
mostra as distribuicées de Weibull ajustadas para os valores experimentais.

As analises estatisticas de regressao linear segmentada continua utilizadas neste tra-
balho, para a descri¢do da curva perda de massa versus tempo de eroséo cavitacional
(Item 5.2.3), também possibilitaram o desenvolvimento de uma nova abordagem para
se determinar o tempo de incubacéo (Tabela V-4). Como esta analise estatistica foi
capaz de determinar e separar as taxas de erosdo cavitacional para os diversos regi-
mes e 0S respectivos pontos onde estas taxas variavam, o tempo de incubacao, cor-
respondente ao primeiro regime de desgaste, foi determinado com maior preciséo,

desde que este tempo foi definido estatisticamente.
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Figura 5.52 - Graficos para a determinacao do tempo de incubacao utilizando-se a distribuicdo de Weibull e a abordagem de Meged

(2002). (a) Sistema aco, (b) Sistema nitretado, (¢) Conjugado monocamada de Cr-N e (d) Conjugado duplex de Cr-N.
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Comparando-se os valores dos tempos de incubacdo, determinados pela regressao
linear segmentada, com os outros valores determinados, nota-se uma maior proximi-
dade com os valores determinados para TLE (Tabela V-4-verde), com excec¢éo do sis-
tema aco, que ficou mais préximo do valor determinado pela distribuicdo cumulativa de
Weibull (Tabela V-4-amarelo). Para o aco, observou-se que no tempo de incubacdo
obteve-se uma maior perda de massa. Provavelmente, este fato levou o tempo de in-
cubacé@o TLE ser menor, desde que a profundidade de 1um é definida em termos do

volume desgastado (perda de massa/densidade) por uma determinada area.

Tabela V-4 - Resultados dos tempos de incubacdo nominal (tin), tempo limiar de
erosao (TLE), tempo de incubacao (t) propostos por Meged (2002) e obtidos pela
andlise de regresséo linear segmentada continua.

Sistemas Conjugados
Aco Nitretado | Mono Cr-N Duplex Cr-N
Weibull tin (h) 1,21+0,07 6,1+0,3 5,310,3 5,9+0,3
Meged TLE(h) | 0,79+0,04 3,6+02 | 3,040,2 4,1+0,2
(em 1um)
Regressao |\ o ressdo (h) | 1,23+002  3,4+03 | 3,56:0,07  2,14+0,1
Segmentada

Como indicado no Anexo B, os ajustes dos dados experimentais a um modelo de re-
gressdo segmentada, para os conjugados em estudo, mostraram-se mais adequados
para a determina¢do do tempo de incubacdo do que aqueles realizados para a distri-

buicdo de Weibull.

Observando-se a Tabela V-4, nota-se que os valores determinados para os tempos de
incubacdo, calculados a partir de todos os modelos, foram maiores quando o substrato
recebeu algum tipo de modificacdo superficial, seja nitretagéo ou recobrimento de Cr-
N, ou uma combinacdo de ambos. O menor tempo de incubacéo foi encontrado para o
sistema ac¢o, seguido do conjugado duplex, do sistema nitretado e do conjugado mo-
nocamada de Cr-N.

Para se aumentar o tempo de incubagéo do ago ABNT 1045 qualquer tratamento su-
perficial foi eficiente. A nitretacdo aumentou em quase trés vezes este tempo, 0 mes-
mo acontecendo se no caso da deposicdo de um recobrimento de Cr-N. As modifi-
cacdes superficiais assim, além de aumentar o tempo de incubacado, diminuiram as

taxas de erosdo associadas a este regime e a dos regimes subsequentes.




Capitulo 5 — Resultados e Discussao 174

Pode-se concluir que a resisténcia a erosao cavitacional de acos pode ser melhorada
através de dois tratamentos: nitretacdo a plasma e recobrimento por PAPVD. Embora
o tratamento de nitretacdo a plasma aumente a rugosidade da superficie, a resisténcia
a erosao cavitacional ndo foi adversamente afetada. Além disso, os resultados mos-
traram claramente que a deposi¢do de revestimentos PAPVD somente forneceu uma
melhoria limitada no desempenho da erosédo do substrato de aco. A nitretacao a plas-
ma foi mais eficiente em aumentar a resisténcia a erosao cavitacional, mostrando que
ndo somente camadas duras mas também a producdo de um endurecimento com
profundidade séo exigidas para reduzir o desgaste promovido pelo processo de erosao

cavitacional.
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5.3 - Monitoramento por Perfilometria 3-D do Processo de Erosdo por Cavitacéo
Vibratdria dos Sistemas

Esta etapa de perfilometria foi dividida em trés partes:

e Perfilometria inicial dos sistemas - para caracterizagcdo das texturas topografi-
cas iniciais dos sistemas estudados e a influéncia da mesma no desempenho
destes sistemas na erosdo cavitacional,

o Perfilometria temporal - para avaliar e comparar os danos causados pela ero-
sdo cavitacional com o tempo de teste, utilizando-se os parametros de rugo-
sidade e de ondulacdo, e também estimar os tempos de incubac¢ao para 0s sis-
temas a partir desta analise e compara-los aos outros métodos utilizados ante-
riormente;

e Monitoramento dos vales criados pela eroséo cavitacional e associacdo dos
mesmos com os regimes de erosdo determinados pelos modelos de andlise de
estatistica de regressao linear segmentada, assim como com a profundidade

de endurecimento determinada por medidas de dureza instrumentada.

5.3.1 - Perfilometria Inicial

Foram obtidas imagens topogréaficas tridimensionais iniciais (antes dos testes de ero-
sdo cavitacional vibratéria) para os quatro sistemas estudados (Figuras 5.53, 5.54,
5.55 e 5.56). A rugosidade inicial € muito baixa para todos os sis-temas estudados e
foi observado que a presenca de qualquer pico discrepante pode influenciar as respos-
tas obtidas, podendo até omitir a caracteristica geral da superficie. Este fato foi levado
em conta nos estudos realizados e quando havia a existéncia de um pico isolado influ-

enciando a resposta, este foi desconsiderado.

As imagens mostradas nas Figuras 5.54, 5.55, 5.56 e 5.57 correspondem ao perfil to-
pografico de rugosidade obtidos com a utilizagdo do filtro de 0,8mm, conforme indica-
do no Item 4.3.9, sem o corte de picos discrepantes. Os parametros de perfilometria
obtidos a partir destas superficies e correspondentes ao perfil de rugosidade estéo in-

dicados na Tabela V-5.
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Figura 5.53 - Imagem topografica 3-D (perfil de rugosidade)
do sistema aco.
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Figura 5.54 - Imagem topogréfica 3-D (perfil de rugosidade)
do sistema nitretado.
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Figura 5.55 - Imagem topografica 3-D (perfil de rugosidade)
do sistema conjugado monocamada de Cr-N.
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Figura 5.56 - Imagem topografica 3-D (perfil de rugosidade)
do sistema conjugado duplex de Cr-N.
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Tabela V-5 - Parametros tridimensionais’, do perfil de rugosidade, dos
sistemas estudados no estado inicial.

Parametros | Aco IC** | Nitretado IC Mono IC | Duplex IC
*R-Sa (nm) | 64,6 [271,’31' 119,0 [11;52"2]' 69,0 [;343,’;’]' 111,5 [11557 55]
R-Sq (nm) | 95,0 [99;’5]' 158,5 [11(‘:’2,'3]' 102,5 [t%%?' 158,5 [11(‘:’8"91]'
R-Sp (um) | 1,07 [11”331]' 2,07 [21,?3]_ 2,51 [22"2’57]' 5,43 [g,'%f]'
R-Sv(um) | 1,16 [11”339]' 1,71 [11"8611]' 3,36 [5’5157] 4,06 [f,'gg’]'
RStGm) | 228 Gog | 378 Dol | se7 gng | e49 ooy
R-Sz(um) | 1,92 [21:83}]' 3,54 [;';’j]' 4,03 [j’"gg]' 5,49 [55"8131'
Rssk | 006 g | oz Gullou D8 aor B0y
R-Sku 145 E;,%] 7,7 ﬁé] 33,4 [3288"%]' 103,0 %37”28']
picosmmy | 1075 Sogay | 215 BRE 11720 G070 | 2285 DAL
(picRo-sS/(rjnsmz) 493 [ggsl]_ 736 [772125]_ 295 [3?1737]_ 486 [gf:sg]_
R-Sk (nm) | 195 [2117;]' 360 [3‘:”;’27]' 101 [21539]' 327 [gszf]_
R-Spk (nm) | 115 [99-131]| 194 [21175]' 126 [113193]' 203 [zzgg]-
R-Svk ("hm) | 103 [89-116]| 151 [1135]' 105 [91-119]| 133 [1123?]_

*A letra R, anterior aos parametros, indica que estes foram obtidos a partir do perfil de
rugosidade.
**|C - Intervalo de confiang¢a (95%).

Os parametros indicados na Tabela V-5 podem ser analisados em grupos, como des-
critos no Anexo A. Os mais importantes parametros de amplitude sdo R-Sa (rugosida-
de média) e R-Sq (desvio padrao) e eles estédo representados na Figura 5.57-a. Pode-
se notar que existem duas faixas de valores para R-Sa e para R-Sqg, uma para 0s sis-
temas aco e conjugado monocamada de Cr-N e outro para os sistemas nitretado e
conjugado duplex de Cr-N. Isto evidencia as mudancgas na rugosidade da superficie
causada pelos processos de nitretacdo e de recobrimento. Com base na faixa de valo-
res dos parametros e nos intervalos de confianca obtidos, conclui-se que a deposi¢céo
de um recobrimento por PAPVD tende a manter praticamente a mesma amplitude me-
dia das asperezas, e que 0 processo de nitretacdo € muito mais agressivo a superficie,

modificando de forma mais acentuada a amplitude média das asperezas do perfil de

" Os parametros de perfilometria utilizados neste trabalho estéo descritos no Anexo A.
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rugosidade, considerando o fato de que todas as superficies tém uma rugosi-dade

muito baixa relativa a outros componentes de engenharia.

Os parametros R-Sp (pico mais alto, em relacdo ao plano de referéncia), R-Sv (vale
mais profundo, em relacéo ao plano de referéncia), R-St (altura total do perfil de rugo-
sidade) e R-Sz (altura média de 10 pontos), que ndo sao valores médios e sim valores
extremos, devem ser analisados com cuidado. Nota-se 0 mesmo comportamento en-
tre os sistemas ago e conjugado monocamada, ou seja, vale mais profundo do que o
pico mais alto, e entre os sistemas nitretado e conjugado duplex, com o pico mais alto

que o vale mais profundo (Figura 5.57-b).

A Figura 5.57-(c e d) mostra os gréaficos de R-Ssk (skewness ou assimetria) e R-Sku
(curtose) associados a distribuicdo de amplitudes de rugosidade. O valor de R-Ssk
apresentado para o conjugado duplex de Cr-N é maior que 1 (um) que, juntamente
com o valor da curtose maior que 3, indica uma superficie caracterizada por picos, que
podem ser associados ao processo de producdo do mesmo, o qual inclui nitretacao,

ataque ibnico (sputtering) e a deposicao propriamente dita.

Os valores de R-Ssk para os outros sistemas estéo entre -1 e 1, indicando assim uma
superficie do tipo gaussiana (Figura 5.57-c). Uma superficie deste tipo apresenta a
mesma distribuicdo de picos e vales com uma maior rugosidade na regido central da

superficie.

Por outro lado pode-se notar, na Figura 5.57-d e na Tabela V-5, que todos os siste-
mas apresentam curtoses diferentes de 3 e maiores que 5. Estes valores de curtose
associados a R-Ssk, entre -1 e 1, indicam que os sistemas estudados apresentam
uma freqiiéncia mais alta de asperezas com amplitudes proximas do valor médio da
distribuicdo. Provavelmente, isto € proveniente de um processo de polimento realizado
em todas as amostras, tornando-as muito homogéneas em relacdo as asperezas pre-

sentes no perfil topogréfico.

A Figura 5.58-(a e b) mostra que a densidade de picos, R-Sds, é maior para 0s sis-
temas nitretado e conjugado duplex. O nimero de picos por area, R-SPc, segue esta
mesma tendéncia, ou seja, 0s sistemas nitretado e duplex apresentam valores superi-

ores. Isto confirma as observagfes anteriores de que a realizagdo de deposi¢cdo de um
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recobrimento por PAPVD tende a manter as caracteristicas da superficie original

(substrato), enquanto o processo de nitretagdo tende a produzir picos.

Os parametros da familia R-Sk, que incluem R-Sk, R-Spk e R-Svk, que séo a rugosi-
dade do nucleo, a altura reduzida de picos (média) e a profundidade reduzida de vales

(média), respectivamente, estdo indicados na Figura 5.58-c.

Pode-se notar que a rugosidade do nucleo, R-Sk, onde se retiram os picos e vales,
possui duas faixas de valores (Figura 5.58-c). Uma faixa de valores mais altos para os
sistemas nitretado e conjugado duplex de Cr-N e outra faixa de valores mais baixos
para os sistemas aco e conjugado monocamada de Cr-N. Isto confirma a maior rugo-
sidade dos sistemas nitretado e conjugado duplex de Cr-N e também que o recobri-

mento tende a manter as caracteristicas iniciais da superficie.

Nota-se que as diferencas entre os parametros R-Spk e R-Svk sdo mais acentuadas
para os sistemas que sofreram nitretacdo, ou seja, o processo de nitretacdo tende a

criar mais picos do que vales.

Analisando as superficies dos sistemas estudados por perfilometria, nota-se uma cor-
relacdo com os brilhos destes sistemas. Os sistemas aco e conjugado monocamada
de Cr-N possuem um brilho mais intenso, justificado pelo fato de possuirem uma me-
nor rugosidade superficial. Os sistemas nitretado e conjugado duplex de Cr-N possu-
em uma superficie bastante opaca, pelo fato de apresentarem uma maior rugosidade

superficial.

Estas afirmacfes podem ser feitas também pelos parametros de perfilometria. Os sis-
temas aco e conjugado monocamada de Cr-N, embora apresentam diferenga nas mai-
ores amplitudes, sdo bem semelhantes. A diferenca é causada por picos discrepantes
isolados que nao influenciam a rugosidade destas superficies, mas que se justificam
pelo fato de se ter recoberto uma superficie com a técnica de PAPVD que, embora
agrida pouco a superficie, ndo esté isenta de muda-la.
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Figura 5.57 - Parametros de amplitude do perfil de rugosidade - estado inicial.
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Ao se comparar 0s sistemas aco e nitretado nota-se uma diferenca causada pela nitre-
tacdo do aco. Esta diferenca é mais perceptivel entre os sistemas a¢o e nitretado do
gque entre 0s sistemas a¢o e conjugado monocamada de Cr-N, isto porque a nitreta-

¢ao é mais agressiva a superficie do que a técnica de recobrimento em si.

Também pode-se notar que os sistemas nitretado e conjugado duplex de Cr-N apre-
sentam maiores rugosidades superficiais, sendo o conjugado ddplex o mais rugoso.
Além da superficie ter sofrido uma mudanca na sua rugosidade superficial pelo fato de
se ter aplicado uma nitretacdo ibnica, ela também sofreu mudancas em fungéo da de-

posicdo do recobrimento.

Para confirmar estes resultados obtidos através do estudo dos parametros iniciais, as
superficies de rugosidade apresentadas no inicio desta se¢éo, Figuras 5.53 até 5.56,
foram trabalhadas a fim de se evidenciar estas diferengas em suas texturas. Para tal,
0s picos e os vales discrepantes foram retirados, com auxilio de uma ferramenta do
software MountainsMap (threshold), e colocadas em mesma escala para fins de
comparacdo. Pode-se notar que, sem estes valores discrepantes das cotas de
amplitude, as superficies dos sistemas que n&o sofreram nitretacdo sdo bem
préximas, o mesmo acontecendo para 0s sistemas que sofreram nitretacdo. Estas

imagens confirmam o que foi discutido aqui (Figuras 5.59 até 5.62).
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Figura 5.59 - Imagem topogréfica do perfil de rugosidade (sem picos e vales
discrepantes) do sistema aco.
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Figura 5.60 - Imagem topogréfica do perfil de rugosidade (sem picos e vales
discrepantes) do sistema nitretado.
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Figura 5.61 - Imagem topogréfica do perfil de rugosidade (sem picos e vales
discrepantes) do conjugado monocamada de Cr-N.
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Figura 5.62- Imagem topografica do perfil de rugosidade (sem picos e vales
discrepantes) do conjugado duplex de Cr-N.
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5.3.2 - Monitoramento por Perfilometria 3-D

Os sistemas foram monitorados por perfilometria 3-D durante a execucdo dos testes
de erosao cavitacional, ou seja, para cada parada para se medir a perda de massa e
construir a curva de perda de massa acumulada versus o tempo de exposicao ao teste
de erosdo, se fez uma “varredura” na superficie da amostra. Através destas varreduras

imagens superficiais e parametros tridimensionais foram obtidos.

As imagens das superficies originais obtidas tiveram o objetivo de avaliar, comparati-
vamente, a evolugédo dos danos causados pela erosdo nos diferentes sistemas e, tam-
bém, de visualizar a intensidade destes danos e associa-los com os gréficos de perda

de massa acumulada, por isto estas imagens estdo em mesma escala.

Parametros tridimensionais de perfilometria foram obtidos através do perfil de rugosi-
dade e de ondulagao, utilizando-se o filtro de 0,8mm. Estes parametros foram utiliza-
dos para se determinar, com uma maior preciséo, o instante limiar onde se inicia a cri-

acao de vales. O procedimento esta descrito no Item 4.3.5.

As superficies topograficas de rugosidade e de ondulacdo estdo indicadas como
“Rugosidade” e “Ondulacéo” diretamente nas figuras e a superficie original ndo possui
nenhuma identificacdo. Da mesma maneira, 0os parametros de perfilometria atribuidos
as superficies de rugosidade estao indicados com a letra “R-“ e as de ondulacdo com
a letra “O-“. Este procedimento foi utilizado para demonstrar que quando a superficie
da amostra esta ainda em um estado inicial de eroséo, onde poucos danos atingiram
esta superficie, a ondulacdo embutida na superficie original ndo tem grande influéncia
sobre ela. Quando o tempo de exposicdo ao teste de erosdo aumenta, a componente

de ondulacao da superficie original passa a interferir nesta superficie original.
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5.3.2.1 - Sistema Ac¢o

As Figuras 5.64 e 5.65 mostram as imagens superficiais originais, ou seja, sem utiliza-
¢do do filtro para a separacéo de perfis de rugosidade e de ondulacéo, para o sistema
aco nos tempos inicial, 0,5h, 1h, 1,5h, 3h e 5h. Nestas imagens foram mantidas a mes-
ma escala com o objetivo de mostrar a evolucédo dos danos de acordo com o tempo de
exposicao da amostra. Neste caso, os trés primeiros tempos estéo no periodo de incu-
bacdo (Figura 5.63) e os trés ultimos ao regime de erosdo acelerado do aco ABNT
1045 (Figura 5.64), de acordo com o ajuste estatistico do grafico de perda de massa
acumulada (Figura 5.65).

De acordo com este gréfico de perda de massa acumulada versus tempo de exposi-
¢cdo e com o ajuste estatistico de regressdo segmentada continua, nota-se que, duran-
te o tempo de incubacéo (até 1,23h - Figura 5.63) os danos sdo muito pequenos se
comparados aos ocorridos em maiores tempos de erosdo (Figura 5.64). Ou seja, as
imagens topograficas originais podem, por si s6, mostrar este fato, pois estas, para os

trés primeiros tempos de eroséo, se apresentaram praticamente lisas.

Uma linha vertical tracejada, indicando o tempo de incubacao obtido através da anali-
se estatistica de regresséo linear segmentada, foi colocada no grafico de perda de
massa acumulada, Figura 5.65, e também nos gréaficos obtidos dos parametros de ru-

gosidade e de ondulacgao.
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Figura 5.63 - Superficies originais do sistema aco, obtidas por perfilometria.
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Figura 5.64 - Superficies originais do sistema aco, obtidas por perfilometria.
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Figura 5.65 - Curva de perda de massa acumulada com o tempo
de exposicao para o sistema aco.
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Para visualizar a importancia de se trabalhar com as duas superficies topograficas, ru-

gosidade e ondulacgédo, foram analisados dois tempos distintos para se apresentar es-

tas duas superficies. A Figura 5.66-(a e b) mostra as imagens de rugosidade e de on-

dulagéo para o estado inicial do sistema a¢o e a Figura 5.66-(c e d) mostra estas més-

mas imagens para o estado final. Estas imagens foram obtidas utilizando um filtro de

0,8mm e colocadas em mesma escala. Pode-se notar a evolugdo do perfil de ondula-

¢do. No estado inicial a ondulacdo é quase imperceptivel e no estado final (apds 5 ho-

ras de teste) ela passa a se apresentar com a mesma intensidade da rugosidade. Este

fato pode, ou néo, influenciar nas respostas de rugosidade para tempos mais eleva-

dos.
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Figura 5.66 - Perfis de rugosidade e de ondulag&o para o sistema ago.
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Os parametros R-Sa e R-Sq (Figura 5.68-a) crescem durante o periodo de incubacéao,
definido estatisticamente a partir das curvas de perda de massa. O crescimento da
média das amplitudes das asperezas do perfil de rugosidade indica uma mudanca ha

textura de rugosidade, ou seja, aumento nas amplitudes de vales e picos.

Apbs um certo tempo (1h), o crescimento destes parametros se torna mais lento (Figu-
ra 5.68-a). Este tempo significa, provavelmente, uma mudanca no perfil topografico
que, analisada juntamente com a curva de perda de massa, implica que mecanismos
de perda de massa comecam a ficar operativos. Este tempo onde ha crescimento de
R-Sa e R-Sq ¢ ligeiramente inferior ao tempo de incubagéo definido na curva de perda

de massa (1,23h), considerando o filtro utilizado.

Os parametros O-Sa e O-Sq (Figura 5.68-b) permanecem inicialmente constantes e
com valores bem proximos de zero. Este resultado indica que neste periodo ndo ha
formagéo de crateras, ou seja, que mecanismos de fratura que levam a remogéo de
material ndo estdo operativos. A partir de um certo tempo, 0,5hora, estes parametros
comecam a crescer. A Figura 5.67 mostra o perfil de ondulag&o indicando que neste

tempo as crateras comegam a aparecer na superficie e a afetar o perfil de ondulacéo.

OndUIagéo Alpha = 45% Beta = 30° L_lm

Figura 5.67 - Perfil de ondulacdo do sistema ac¢o, em 0,5h de teste,
mostrando o inicio das formacdes de crateras.

O inicio de crescimento de O-Sa e O-Sq deve corresponder ao inicio de formacao de
crateras e ao inicio de perda de massa, ainda ndo detectavel na balan¢a de preciséo.
O tempo em que se inicia a mudancga nos parametros de ondulacéo foi denominado de
“t-cratera” (Figura 5.68-b).
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Esta variacdo dos parametros de amplitudes, tanto da rugosidade quanto da ondula-
¢do, indicam que, provavelmente, ha um processo de deformacéo plastica inicial crian-
do picos e vales. Esta hip6tese é confirmada no gréfico dos parametros da familia R-
Sk (Figura 5.68-c). Os parametros R-Sk e R-Svk crescem continuamente até um certo

tempo, lhora, ligeiramente inferior ao tempo de incubacao.

No entanto, R-Spk cresce com uma taxa maior até o tempo denominado “t-cratera” pa-
ra, em seguida, diminuir sua taxa de crescimento inicial. Provavelmente, a deformagé&o
plastica presente no inicio do processo de eroséo cavitacional, como suposto no mo-
delo proposto para o periodo de incubacdo diminui R-Spk por espalhamento de mate-
rial em uma camada sub-superficial. A partir deste tempo, t-cratera, onde se observa a
diminuicdo de R-Spk, tem-se os parametros de ondulagcdo da familia Sk crescentes
(O-Sk, O-Spk, O-Svk), confirmando o inicio de formagé&o de crateras (Figura 5.68-d).

O grafico R-SPc, Figura 5.70, também indica a formag&o de maior niumero de picos a-
penas para um tempo curto, antes do tempo de inicio de formacao de crateras (t-cra-

tera).

As curvas de Ssk e de Sku, de rugosidade e de ondulacgéo, indicados na Figura 5.69,
confirmam estes resultados. Antes do tempo “t-cratera” R-Ssk é positivo com R-Sku>5,
indicando uma tendéncia de um perfil de rugosidade com picos, apos este periodo R-
Ssk sera sempre negativo, no entanto com valores préximos de zero ap6s o tempo de
incubacao. A amplitude das crateras formadas possui um valor suficiente para ser i-
dentificado no perfil de ondulagéo. Neste caso, O-Ssk é um parametro de maior signi-

ficancia na deteccédo dos fenbmenos que estdo ocorrendo.

Entdo, nota-se nos graficos dos parametros de perfilometria que existe um tempo de
criagdo de vales, definido como “t-cratera”, para qual os parametros de ondulag&o néo
sofrem mudanca. A partir deste tempo, comeca a formacdo de crateras, onde meca-

nismos de fratura operam (seja fratura dudctil ou seja fratura fragil).
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Figura 5.68 - Parametros de perfilometria, de rugosidade e de ondulacao, para o sistema aco.
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Figura 5.69 - Parametros de perfilometria, de rugosidade e de ondulacao, para o sistema aco.
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Figura 5.70 - Parametro de rugosidade R-SPc (densidade de picos)
para o sistema aco.

5.3.2.2 - Sistema Nitretado

As Figuras 5.71 a 5.74 mostram as imagens superficiais originais para o sistema nitre-
tado nos tempos inicial, 1h, 2h, 3h, 4h, 5h, 8h, 12h, 16h e 20h. As imagens de Oh até
3h pertencem ao periodo de incubacéo, as de 4h e 5h ao regime de erosdo da cama-
da nitretada e as de 8h, 12h, 16h e 20h ao regime de eroséo acelerado do aco “modifi-
cado”, de acordo com o ajuste estatistico do grafico de perda de massa acumulada,

que esta indicado na Figura 5.75.

Nota-se que os danos causados a superficie até 3,4h (Figuras 5.71 e 5.72-a), que per-
tencem ao tempo de incubacédo, sdo muito pequenos se comparados aos demais tem-

pos, pois se apresentam lisas.

As imagens que representam o regime de erosdo da camada nitretada, Figura 5.72-(b
e c), aparecem com uma rugosidade intermediaria e as imagens que representam o
regime de erosdo do aco “modificado”, Figuras 5.73 e 5.74, se apresentam com 0

maior nivel de rugosidade.
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Figura 5.71 - Superficies originais do sistema nitretado, obtidas por perfilometria.
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Figura 5.72 - Superficies originais do sistema nitretado, obtidas por perfilometria.
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Figura 5.73 - Superficies originais do sistema nitretado, obtidas por perfilometria.
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Figura 5.74 - Superficies originais do sistema nitretado, obtidas por perfilometria.
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Figura 5.75 - Curva de perda de massa acumulada com o tempo
de exposicao para o sistema nitretado

12

Uma linha vertical tracejada, indicando o tempo de incubacéo, e outra, indicando o ini-

cio do regime de eroséo acelerado do aco “modificado”, foram colocadas no gréafico de

perda de massa acumulada, Figura 5.75, e também nos graficos obtidos dos para-

metros de rugosidade e de ondulacao para se identificar todos os regimes de desgaste

deste sistema.




Capitulo 5 — Resultados e Discussao

201

12 ; ;
1 1
1 1
1 1
1 1
9 I I t-cratera
T
1,5h |
N D
%_ 6 1 - ]

a) i :p.‘l-l.._l" .
3 | | --R-Sa
v : -m- R-Sq
O 1 1
0 5 10 15 20
Tempo de Eroséo (horas)
16 ; )
12 - | ;
: I t-cratera
% 8 1 : 1,5h
c) l
4 . |
0

0 5 10 15 20
Tempo de Eroséao (horas)

t-cratera
1,5h

Se
3 ]
0
0 5 10 15 20
Tempo de Eroséo (horas)
16
- 0-Sk
12 | -~ O-Spk
-4-0O-Svk
E t-cratera
5 8 1,5h

0 5 10 15 20
Tempo de Eroséo (horas)

Figura 5.76 - Parametros de perfilometria, de rugosidade e de ondulacéo, para o sistema nitretado.
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Figura 5.77 - Parametros de perfilometria, de rugosidade e de ondulacéo, para o sistema nitretado.
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Figura 5.78 - Parametros de rugosidade R-SPc (densidade de picos)
para o sistema nitretado.

Observando-se a curva de perda de massa nota-se que a deteccdo de materiais arran-
cados da superficie do aco nitretado se inicia em 3,4 horas (Figura 5.75). Como no sis-
tema aco, o sistema nitretado também possui um t-cratera, onde se inicia a perda de
massa e onde os parametros de ondulagéo iniciam suas mudangas. O “t-cratera” pode
ser estimado para este sistema em 1,5 hora, ou seja, metade do tempo de incubacédo
determinado por perda de massa.

Antes deste tempo, t-cratera, algumas mudangas foram observadas na superficie. R-
Ssk permaneceu maior que zero e R-Sku foi maior que 3, indicando que inicialmente
era uma superficie contendo picos (Figura 5.77). Isto € uma evidéncia de que a nitre-
tacdo ibnica cria uma superficie com uma textura diferente da do substrato utilizado,

pois o0 aco utilizado inicialmente possuia uma superficie do tipo platd.

Analisando os parametros de perfilometria até o tempo de incubacao, nota-se que ja
existem indicios de formacado de cavidades indicando perda de massa, mas que nao
foi detectada pela balanca até este tempo. Variacdes neste periodo foram observadas
em R-Sa, R-Sg, R-Ssk, R-Sku e nos parametros da familia R-Sk, que mostram um
maior surgimento de vales do que de picos, indicado o arrancamento de material da

superficie (Figuras 5.77 e 5.78).

Durante o periodo de erosdo da camada nitretada nota-se uma grande variacdo dos

parametros de rugosidade, ou seja, a rugosidade da superficie muda de maneira radi-
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cal, indicando uma diferenca nos mecanismos de eroséo. E interessante perceber que
0s parametros da familia R-Sk indicam uma evolugdo no surgimento de vales (cra-
teras) neste regime. R-Ssk negativo e R-Sku maior que 3 indicam uma grande concen-
tracdo de vales, confirmado também com os mais baixos valores de R-SPc (Figura
5.78). Neste regime a perda de massa contribui com o maior aumento da rugosidade o
que faz com que os parametros de ondulacao passem a ficar mais perceptiveis a partir

deste periodo.

O regime de erosédo acelerado é indicado por uma maior amplitude das asperezas
sendo possivel detectar este tempo utilizando-se principalmente os parametros de on-
dulagéo. Neste caso, os parametros de rugosidade também foram sensiveis e se apre-
sentaram nitidos para se determinar o regime de erosdo acelerado devido, possivel-
mente, a uma menor perda de massa durante o teste, causado por uma maior resis-

téncia a erosao deste sistema do que do acgo.

Os parametros de perfilometria foram sensiveis aos diferentes regimes de desgaste
atuando ao longo do tempo de teste, sendo entdo uma ferramenta util para diferencia-

los.

5.3.2.3 - Sistema Conjugado Monocamada de Cr-N

As Figuras 5.79 até 5.81 mostram as imagens superficiais originais para o sistema
conjugado monocamada de Cr-N nos tempos inicial, 0,5h, 1h, 1,5h, 3h, 5h, 8h e 12h.
As imagens de Oh até 3h pertencem ao periodo de incubacao, a de 5h ao regime de
erosdo do recobrimento de Cr-N e as de 8h e 12h ao regime de erosdo acelerado do
aco ABNT 1045, de acordo com 0 ajuste estatistico do grafico de perda de massa acu-

mulada (Figura 5.82).

Os danos causados a superficie até 3,56h (Figuras 5.79 e 5.80-a e b), que pertencem
ao tempo de incubacéo, apresentam-se mais lisas. A imagem de 5h, representando o
regime de eroséo do recobrimento de Cr-N, na Figura 5.80-c, possui rugosidade inter-
mediaria e as imagens que representam o regime de erosdo do aco, Figura 5.81 apre-

sentam maior rugosidade.
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Figura 5.79 - Superficies originais do sistema conjugado
monocamada de Cr-N, obtidas por perfilometria.




Capitulo 5 — Resultados e Discusséo 206

Beta =30" u-rm

200

a) 1,5 hora

200

b) 3 horas
Alpha =457 Beta =207 u m

240
220
200
180

160

120

100

a0

G0

20

¢) 5 horas

Figura 5.80 - Superficies originais do sistema conjugado
monocamada de Cr-N, obtidas por perfilometria.
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Figura 5.81 - Superficies originais do sistema conjugado
monocamada de Cr-N, obtidas por perfilometria.

Uma linha vertical tracejada, indicando o tempo de incubacéo, e outra, indicando o ini-
cio do regime de eroséo acelerado do aco ABNT 1045, foram colocadas no gréfico de
perda de massa acumulada, Figura 5.82, e nos gréficos obtidos dos parametros de ru-

gosidade e de ondulacgéo.

O tempo de incubacédo determinado pela curva de perda de massa foi de 3,56 horas.
Os parametros de perfilometria indicaram um t-cratera de 2 horas para este sistema
conjugado. Como nos outros sistemas, o t-cratera € bem inferior ao tempo de incuba-
¢ao determinado por perda de massa. Neste tempo, t-cratera, os parametros de ondu-

lacdo j& comecam a se madificar, indicando a criacdo de crateras. Este fato foi confir-
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mado analisando-se os parametros O-Sa e O-Sq, juntamente com R-Svk, que mostra

gue os vales foram criados a partir deste tempo (Figura 5.83).

100
Monocamada e« Medido

80 de Cr-N —Estimado
2 60 -
< 3,56h 6,05h
S 40
o

20

0 :
0 4 8 12 16

Tempo de Eroséo (horas)

Figura 5.82 - Curva de perda de massa acumulada com o tempo de

exposicao para o sistema conjugado monocamada de Cr-N.

A caracteristica inicial deste sistema conjugado é de uma superficie caracterizada por
muitos picos devido ao processo de recobrimento. R-Ssk inicial igual a 4 (maior que 1)
e R-Sku em torno de 100 permitem fazer esta suposicdo (Figura 5.84) que, junta-

mente com um alto valor inicial de R-SPc é confirmada (Figura 5.85).

Antes do t-cratera a superficie muda sua caracteristica de picos para platé, que é cau-
sada, provavelmente, pelo mecanismo de deformacédo pléstica presente no inicio do
processo de erosao. Este comportamento é o mesmo ocorrido para o sistema ago co-

mo dito anteriormente.

A partir de t-cratera a criagdo de vales acontece de maneira mais intensa do que o
surgimento de picos, como indicado por R-Svk e R-Spk na Figura 5.83-c. Como mos-
trado nas imagens obtidas por MEV e pelas andlises de EDS, quando o substrato &
atingido este local se torna um concentrador de danos, pois possui uma resisténcia
mecanica muito menor do que o recobrimento de Cr-N. Entédo, o segundo regime, que
foi associado ao desgaste do recobrimento de Cr-N, €, na verdade predominantemen-

te deste recobrimento, mas ja possui arrancamentos do aco que compde o substrato.
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Com o passar do tempo de teste as regides que se tornaram preferenciais aos danos
foram responsaveis pela diminuicdo de picos nos regimes de erosdo do recobrimento

de Cr-N e acelerado do a¢o, como indicado na Figura 5.85.

N&o é interessante o uso destes parametros para a determinacao dos diferentes regi-
mes de desgaste por causa da caracteristica de desgaste neste sistema conjugado,

que possui um recobrimento muito duro sobre um ago macio.
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Figura 5.83 - Parametros de perfilometria, de rugosidade e de ondulacéo, para o sistema conjugado monocamada de Cr-N.
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Figura 5.84 - Parametros de perfilometria, de rugosidade e de ondulacéo, para o sistema conjugado monocamada de Cr-N.
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Figura 5.85 - Parametros de rugosidade R-SPc (densidade de picos)
para o sistema conjugado monocamada de Cr-N.

5.3.2.4 - Sistema Conjugado Duplex de Cr-N

As Figuras 5.86 até 5.89 mostram as imagens superficiais originais para o sistema
conjugado duplex de Cr-N nos tempos inicial, 0,5h, 1h, 1,5h, 3h, 5h, 8h, 12h, 16h e
20h. As imagens de Oh até 1,5h pertencem ao periodo de incubagéo, as de 3h, 5h e
8h ao regime de erosdo do recobrimento de Cr-N, a de 12h ao regime de eroséo da
camada nitretada e as de 12h, 16h e 20h ao regime de erosdo acelerado do aco
“modificado”, de acordo com o0 ajuste estatistico do grafico de perda de massa acu-

mulada, que esté indicado na Figura 5.90.

Neste sistema, os danos causados durante o tempo de teste ndo puderam diferenciar
seus diferentes regimes de erosao. Diferentemente dos outros sistemas estudados, o
conjugado duplex de Cr-N possui um recobrimento duro, uma camada nitretada e logo
abaixo dela o agco ABNT 1045. Esta constituicdo cria um gradiente de dureza na
espessura deste conjugado eliminando o “salto” que havia no conjugado monocama-
da, onde existia um recobrimento de dureza elevada e logo abaixo um substrato de

dureza muito inferior.

Os danos causados do estado inicial ao tempo de 5 horas, mostrados nas Figuras
5.86 5.87-(a e b), mostram uma evolucao continua destes danos sendo que estas ima-

gens pertencem ao tempo de incubagédo e ao regime de eroséo do recobrimento de
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Cr-N. Somente no tempo de 8 horas é que estes danos iniciam uma evolucao de maior

intensidade.

Como neste sistema o recobrimento foi depositado em cima de uma superficie dura,
nao houve, durante a evolucdo do teste, areas preferenciais de erosdo, como acon-
teceu com o conjugado monocamada de Cr-N. Neste caso, 0os danos iniciais causados
ao recobrimento de Cr-N séo de falha coesiva, 0 que significa que pequenas partes do
recobrimento sdo arrancadas e o recobrimento nao é perfurado.

Apenas ao atingir o regime de eroséo do a¢o "modificado” é que os danos passam a o-
correr de maneira mais intensa, mesmo assim nao tao intensamente como no sistema
aco e no conjugado monocamada, pois a camada nitretada possui uma espessura
estimada de 40um como uma variacdo na dureza que vai diminuindo a medida que a

profundidade aumenta.
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Figura 5.86 - Superficies originais do sistema conjugado
duplex de Cr-N, obtidas por perfilometria.
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Figura 5.87 - Superficies originais do sistema conjugado
duplex de Cr-N, obtidas por perfilometria.
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Figura 5.88 - Superficies originais do sistema conjugado
duplex de Cr-N, obtidas por perfilometria.
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Figura 5.89 - Superficies originais do sistema conjugado
duplex de Cr-N, obtidas por perfilometria.
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Figura 5.90 - Curva de perda de massa acumulada com o tempo

de exposicao pra o sistema conjugado duplex de Cr-N.

Linhas tracejadas foram colocadas no gréfico de perda de massa acumulada, Figura
5.90 e nos gréficos obtidos dos parametros de rugosidade e de ondulacdo com o obje-
tivo de demarcar os diversos regimes de erosdo que, neste caso, sdo o periodo de in-
cubacao, regime de erosao do recobrimento de Cr-N, regime de erosao da camada ni-

tretada e regime de erosao acelerada do a¢o “modificado”.
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Pode-se notar pelo grafico de perda de massa que, para este sistema conjugado, ja
existe perda de massa detectavel desde um tempo muito pequeno de teste (Figura
5.90). Utilizando-se da mesma abordagem para a determinacdo do t-cratera dos trés
sis-temas anteriores foi obtido para este sistema um valor surpreendente de 7,0h. Este
valor foi muito maior que o tempo de incubacéo determinado por perda de massa e
também foi o Unico valor superior a este tempo de incubacéo dentre todos os sistemas

aqui estudados.

Inicialmente a superficie deste sistema é caracterizada por picos, pois possui R-Ssk
proximo de 1 e R-Sku maior que 3 (Figura 5.92). Existe uma pequena variagdo das ca-
racteristicas da superficie num tempo muito pré6ximo a 0 (zero), ou seja, bem no inicio
do teste. Mas como esta pequena mudanca foi notada apenas por estes dois parame-
tros, entdo esta modificagdo nao foi utilizada para a determinacdo do t-cratera. Este

mesmo tipo de variagdo aconteceu no inicio do teste para o sistema monocamada.

As variacdes sensiveis aos parametros de ondulagdo aconteceram em um tempo mui-
to superior ao periodo de incubagédo determinado por perda de massa. Analisando as
imagens obtidas por MEV e por EDS nota-se que os arrancamentos do recobrimento
que ocorrem até este tempo, t-cratera, foram muito distribuidos na superficie e foram
de profundidades muito baixas ndo atingindo assim a camada nitretada nem o aco
“modificado”. Sendo assim, o que ocorreu foram apenas falhas coesivas na superficie
do recobrimento, o que nado caracterizou uma grande modificacdo na superficie que

fosse modifica-la na sua componente de ondulacgéo.

O que se percebe neste conjugado € que os danos causados no primeiro e segundo
regimes, que séo o periodo de incubagédo e a regido de erosdo do recobrimento de Cr-
N, respectivamente, se misturam no que diz respeito a perfilometria. Este fato é um in-
dicio de que quando se tem um substrato endurecido, como um ago nitretado iénica-
mente, a evolugdo dos danos causados pela erosédo cavitacional acontecem de uma
maneira mais suave. Nota-se que 0 Unico regime que se percebe clara-mente é o

regime de eroséo acelerado do aco “modificado”.

No caso deste sistema a perfilometria foi interessante para se avaliar os tempos de
formagéo das primeiras crateras, t-cratera, e também para avaliar o regime de eroséo

acelerada do aco “modificado”, que como indicam os parametros de ondulagdo o
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tempo € inferior as 12,18h, determinada pela analise estatistica na curva de perda de
massa acumulada. Estes par&metros indicam um tempo em torno de 11 horas (Figura
5.91).

Todos os tempos de formacado das primeiras crateras dos sistemas estudados, t-crate-
ra, onde se inicia o arrancamento de material da superficie, foram menores do que os
tempos de incubacdo determinados por perda de massa, exceto para o sistema conju-
gado duplex de Cr-N. Este fato indica duas caracteristicas importantes da perfilometria
que devem ser utilizadas em analises juntamente com o gréfico de perda de massa
acumulada. A primeira é que a perfilometria € uma técnica bastante sensivel a mudan-
¢as superficiais, indicando a criacdo de crateras antes da detecc¢do de perda de massa
por balangas de precisdo. E a segunda é que a perda de massa ndo € uma caracteris-
tica de importantes mudancas superficiais.

Para alguns casos a perfilometria foi interessante na identificacdo dos diferentes regi-
mes de desgaste causado pela erosdo cavitacional e também na determinacao do re-
gime de eroséo acelerado. O sistema aco, o qual possui apenas dois regimes de ero-
sdo foi completamente caracterizado por perfilometria. O sistema nitretado também foi
bem determinado, inclusive o regime de incubacédo, o qual ndo possui nenhuma perda
de massa perceptivel. Os sistemas conjugados foram 0s mais complexos, pois para o
conjugado monocamada as crateras iniciais jA conseguiam atingir o substrato, mistu-
rando assim as diferentes caracteristicas de cada material. E o sistema duplex, ao
contrario, se misturou porque possuia estas caracteristicas semelhantes para suas di-
ferentes regides, sendo préximas do material do recobrimento, permitindo assim, uma

maior resisténcia a erosao cavitacional deste sistema.
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Figura 5.92 - Parametros de perfilometria, de rugosidade e de ondulagéo, para o sistema conjugado duplex de Cr-N.
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Figura 5.93 - Parametros de rugosidade R-SPc (densidade de picos)
para o sistema conjugado duplex de Cr-N.
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5.3.3 - Monitoramento da Profundidade de Erosao nos Testes de Erosdo Cavita-
cional Vibratéria

Imagens invertidas do perfil topogréfico original foram utilizadas para avaliar e quantifi-
car a evolucdo dos danos cavitacionais durante o periodo de teste dos quatro sistemas
estudados. Além disso, histogramas da distribuicdo de densidades de picos (vales)/
mm? em funcao dos valores de suas amplitudes foram produzidos. Entendem-se como
picos (vales) a amplitude tomada a partir de um corte produzido no perfil topogréfico
igual a Spk, ou seja igual a altura correspondente a regiao de picos. Este corte foi rea-
lizado com o objetivo de estabelecer uma referéncia inicial. Neste caso, os histogra-
mas sao relativos as profundidades dos danos ao longo do processo cavitacional.
Desde que os histogramas foram produzidos a partir das imagens topogréficas inverti-
das apo6s o corte, o0 que se denomina de picos (vales)/mm?, trata-se da densidade de
danos com amplitudes contidas a partir do corte até o vale mais profundo, e assim re-

fere-se a densidade e amplitude do dano cavitacional.

5.3.3.1 - Sistema Aco

A Figura 5.26 mostra os diferentes regimes de eroséo cavitacional na curva de perda

de massa acumulada com o tempo, obtidas estatisticamente, para o sistema aco.

O histograma referente a superficie invertida no estado inicial (Figura 5.94-a), apés o
corte igual a Spk, indica uma alta freqiiéncia de picos (vales)/mm? na faixa de valores
de 0,5um a 1,5um. Observa-se que os danos mais profundos s&o na ordem de 4um. E
importante notar que esta curva de densidade de distribuicdo de picos (vales)/mm? ndo
possui a parte correspondente aos verdadeiros picos do perfil, desde que eles foram

retirados apds o corte realizado.

Com o passar do tempo de teste de erosao, notar-se o aumento do nimero de picos
(vales)/mm? com o deslocamento para a direita dos valores das amplitudes dos danos.
Em 30 minutos, (Figura 5.94-b), que foi o tempo estimado para o t-cratera, os vales
mais profundos alcancaram uma profundidade de 8um, mas os valores médios séo ai-
nda da ordem de 2um a 4um, ou seja, embora existam danos de maiores profundi-

dades, a maioria deles estd em torno de um valor médio menor.
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Figura 5.94 - Histogramas de distribuicdo de picos (vales)/mm? para o sistema aco.

O periodo de incubacao, estimado pela analise estatistica de regressao linear a partir
da curva por perda de massa, para o sistema ago, foi determinado igual a 1,23h (Figu-
ra 5.94-c). Neste tempo, os danos causados a superficie sdo de ordem tal que a pro-
fundidade méxima atingida pelos danos esta na faixa de 25um e a profundidade média
situa-se entre 10um a 15um. Estes resultados, aumento significativo da profundidade
maxima e alteracao no perfil de ondulacao, indicam uma mudanca significativa no per-
fil topografico, que justifica a perda de massa observada para este sistema neste peri-

odo de incubacéo.

A curva de perda de massa indica que a partir de 1,23h inicia o regime de erosao cavi-
tacional acelerado para este sistema. As imagens topograficas invertidas, indicadas na

Figura 5.94, ilustram esta evolu¢do dos danos produzidos pelo processo de erosdo
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cavitacional. Observam-se, tanto nos histogramas quanto em suas respectivas ima-
gens topograficas, que, a partir do tempo de 1,23h, a taxa de crescimento da profun-
didade dos danos é lenta. A grande mudanca se d& no crescimento do nimero de pi-

cos (vales)/mm? com profundidades que atingem, em 5 horas, valores de 60um.

Alpha = 45" Beta = 307 Hm

a) t-inicial (Oh)

Alpha = 45" Beta= 30" Hm

b) t-cratera (0,5h)

Figura 5.95 - Imagens topograficas invertidas da superficie do sistema aco
apos a) 0 hora e b) 0,5 hora de teste.
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Figura 5.96 - Imagens topograficas invertidas da superficie do sistema ago
apos a) 1,16 hora e b) 5 horas de teste.

As Figuras 5.96 e 5.97 mostram as imagens superficiais originais invertidas, e corta-

das em Spk, para os tempos indicados pelos histogramas analisados na Figura 5.94,

ou seja, inicial, 0,5h, 1,16h e 5h.
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5.3.3.2 - Sistema Nitretado

A Figura 5.32 mostra os diferentes regimes de eroséo cavitacional na curva de perda
de massa acumulada com o tempo, obtidas estatisticamente, para o sistema nitretado.
Os gréficos de picos (vales)/mm? versus profundidade, a partir do corte realizado em

Spk, estdo mostrados na Figura 5.97.

O perfil topografico inicial deste sistema mostra uma grande concentracao dos vales
em uma profundidade média de 0,5um e apresenta profundidades maximas de 1,4um
(Figura 5.97-a). A evolucdo dos danos criados até o t-cratera neste sistema, igual a
1,5h, é indicada nos histogramas de picos (vales)/mm? com o tempo. A primeira ob-
servagdo importante € o valor da profundidade méaxima em torno de 2,8um encontrada
nesta etapa do desgaste, que similarmente ao determinado para 0 aco, possui uma
relacdo do dobro da profundidade maxima observada no perfil original. Este resultado

refletiu na modificagéo dos parametros de ondulacdo (Figura 5.97-b).

No tempo de incubacdo, igual a 3,4 horas, a profundidade média dos vales é de 2um e
a profundidade maxima é de 9um (Figura 5.97-c). No caso deste sistema a perda de
massa s passou a ser detectada a partir deste tempo de incubag¢do, como mostrado
na Figura 5.31. Este valor de profundidade maxima alcan¢cada neste tempo de incuba-
¢do corresponde em torno de trés vezes o valor da profundidade maxima em t-cratera.
Esta mesma tendéncia foi observada para o aco, que sofreu uma mudanca de 8um

para 25um.

ApG6s o tempo de incubacdo, no regime de erosdo da camada nitretada, definido de
3,4h até 6,4h, observa-se que as profundidades dos danos situam-se em valores
inferiores a 20um, o que significa que até tempos de 6,4 horas a eroséo cavitacional
permanece em uma profundidade menor que a camada nitretada, estimada em torno
de 40um (Figura 5.97-d). Este resultado corrobora a menor taxa de eroséo obtida nes-
te regime em relacdo ao regime de erosdo acelerado, denominado regime de erosdo

acelerado do aco “modificado”.

A partir de 6h de teste o “rabo” da curva de distribuic&o de picos (vales)/mm? comeca a
se expandir para a direita, distanciando-se cada vez mais dos valores médios, apre-

sentando profundidades de até 50um, para o tempo de 12,5 horas, Figura 5.97-e, e
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160um para 20 horas, Figura 5.97-f. Comparativamente ao sistema aco, percebe-se
que, enquanto para alcancar uma profundidade de 50um, no sistema nitretado preci-
sou-se de 12,5 horas, no sistema aco esta profundidade foi alcancada apenas com 5

horas.

Sabendo que a profundidade da camada nitretada € em torno de 40um, conclui-se que
guando esta profundidade (50um) é atingida, a resisténcia mecanica da superficie,
medida por microdureza e nanodureza instrumentada, é diminuida, atingindo um valor
bem préximo ao do aco ABNT 1045, fazendo com que estes vales mais profundos se

tornem concentradores dos danos.

No entanto deve-se salientar que, embora as profundidades atingidas pelos vales mais
profundos sejam muito altas, alcancando 160um em 20 horas de teste, (Figura 5.97-f),
os valores médios de profundidade ndo ultrapassam 30um. Isto indica que o substrato
de aco ABNT 1045 é atingido, mas que a densidade maior de danos por eroséo cavi-
tacional esta acontecendo em uma regido de profundidade de 30um, onde ainda se
tem a camada nitretada. Esta constatacdo concorda com a menor taxa de erosao de-
terminada para este regime (erosao acelerada) relativa ao aco, por isto a denominacao

de regime de erosdo do aco “modificado”.

Estes resultados sao evidenciados nas Figuras 5.98 e 5.99, que mostram as imagens
topograficas originais invertidas e cortadas em Spk, para os tempos indicados pelos
histogramas da Figura 5.97, que séo inicial, 1,5h, 3,4h, 6h, 12,5h e 20h.
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Figura 5.97 - Histogramas de distribuicdo de picos (vales)/mm?
para o sistema nitretado.
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¢) t-incubacéo (200 min — 3,4h)

Figura 5.98 - Imagens topograficas invertidas da superficie do sistema nitretado
apos a) 0 hora, b) 1,5 hora e ¢) 3,4 horas de teste.
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Figura 5.99 - Imagens topograficas invertidas da superficie do sistema nitretado
apos a) 6 horas, b) 12,5 horas e c) 20horas de teste.
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5.3.3.3 - Sistema Conjugado Monocamada de Cr-N

A Figura 5.36 mostra os diferentes regimes de eroséo cavitacional na curva de perda
de massa acumulada com o tempo, obtidas estatisticamente, para o sistema conjuga-
do monocamada de Cr-N. Os gréficos de distribuicdo de amplitudes (vales) abaixo de
Spk estdo mostrados nas Figuras 5.101 e 5.102.

O perfil topografico inicial do sistema conjugado monocamada de Cr-N, ap6s o corte
de SPk, é caracterizado por uma superficie com profundidade em torno de 0,3um e
com alguns vales mais profundos da ordem de 0,75um, mostrado na Figura 5.100-a. O
que se observa neste sistema, diferentemente dos sistemas aco e a¢o nitretado, é que
a partir do tempo de 1,16 hora, antes do t-cratera (2 horas) aparece no histograma
uma segunda curva de distribuicdo de picos (vales)/mm?, com valor médio distinto da
curva de distribuicéo inicial, Figura 5.100-d. E como se houvesse um perfil topogréafico
independe de um segundo perfil que comeca a se delinear com uma amplitude média
maior, em torno de 3um. As imagens topograficas referentes a estes tempos de ero-
sdo confirmam o aparecimento de um namero grande de danos distintos da topografia

inicial (Figura 5.103-a).

No t-cratera, definido pelos parametros de ondulagdo, igual a 2 horas, pode-se ob-
servar, crateras com profundidades iguais a 7um, ou seja, houve uma evolucéo de
profundidade méaxima de 0,7um no perfil original para um valor dez vezes maior. A
quantidade destes vales com profundidade maxima é muito pequena, desta forma a
sua influéncia no perfil de ondulag&o e na perda de massa € ainda desprezivel (Figura
5.100-e). A espessura do recobrimento de Cr-N é de 3um para este conjugado, e pelo
histograma no tempo t-cratera, pode-se notar que a maior parte dos danos esta
contida dentro do recobrimento, pois possui valores menores que esta espessura. A
presenca de alguns vales com profundidade superior a espessura do recobrimento ja
havia sido detectada nas observagdes feitas em MEV e nas analises de EDS (ltem
5.2.3), que ja acusavam a presenca do elemento ferro em pouco tempo de teste. Com
auxilio da curva de perda de massa acumulada, Figura 5.36, nota-se que, embora a
espessura do recobrimento ja tenha sido atingida, a taxa perda de massa é ainda
muito pequena e quase imperceptivel. Da mesma forma, a influéncia destes danos dis-

crepantes ainda nao foi determinante na modificacao do perfil de ondulacdo. Esta influ-
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éncia passa a ser perceptivel nos parametros do perfil de ondulagéo a partir do t-cra-

tera, igual a 2 horas.

Observa-se, nas Figuras 5.101 e 5.102, que a partir de 3 horas as duas curvas de dis-
tribuicdo presentes no histograma do sistema monocamada, comecam a se juntar
formando uma Unica distribuicdo. O tempo de incubacdo determinado por perda de
massa foi de 3,56h, ou seja, a partir deste tempo é que a perda de massa passou a ter
uma taxa diferente. Profundidades de 12um a 14um s&o observadas, que compara-
das ao valor de 7um associado ao t-cratera, ja ndo apresenta uma relagéo de triplo, o

que foi observado para os sistemas a¢o e aco nitretado.

O regime de eroséo do recobrimento de Cr-N foi identificado entre os tempos de 3,56h
e 6,05h. Neste regime, a profundidade maxima atingida pelos vales chega a 35um,
Figura 5.101-b, mas apresenta a maioria deles em torno de 5um a 10um. Ou seja, a
erosdo nesta etapa estd principalmente concentrada préxima ao recobrimento com
espessura de 3um. Isto refletiu provavelmente na baixa taxa de erosdo determinada

para estes tempos.

A profundidade maxima de 50um, para o sistema monocamada, € alcancada em apro-
ximadamente 7 horas. Este valor de tempo de erosdo € menor que o encontrado que
para o sistema nitretado e maior que o determinado para o sistema aco. Estes resul-
tados sugerem a importancia do processo de deposicdo, mas aponta uma superiori-

dade no processo de nitretacdo em relacdo ao processo de deposi¢cdo (Figura 5.101-

c).

Quando se atinge o regime de erosao do aco ABNT 1045, apdés um tempo de teste de
6,5h, mostrado na Figura 5.101-(c,d,e e f), a profundidade maxima dos vales evolui de
50um para 160um no tempo de 15,5h. A maior parte dos vales tém uma profundidade
acima de 15um e apenas uma pequena quantidade de vales com profundidade me-
nores que 5um. Ou seja, hestes tempos, o recobrimento tem pouca influéncia na resis-
téncia a erosdo cavitacional. Neste regime de desgaste, ndo existe mais a resisténcia
do recobrimento a eroséo e ai, a taxa de erosdo muda radicalmente, como mostrado

na Figura 5.36.
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As imagens topograficas originais invertidas do sistema monocamada, para 0s tempos
indicados pelos histogramas das Figuras 5.101 e 5.102, que sé&o inicial, 0,67h, 0,83h,
1,16h, 2h, 3h, 4h, 6h, 7h, 10h, 12,5h e 15,5h estdo mostrados nas Figuras 5.102 a
5.105.
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Figura 5.100 - Histogramas de distribuic&io de picos (vales)/mm?
para o conjugado monocamada de Cr-N.




Capitulo 5 — Resultados e Discusséo 236

pks/mm2 Particles Count Histogram pksimm2 Particles Count Histogram
E M 10 M
14 - - 9 *7
12 8 n -
1 - 7
10 —
1 - 6 s
81 5
6 4
4 3 o8 et
4 2
An I N 1]
0 5 10 15 20 pum 0 5 10 15 20 25 30 35 um
a) Regime de eroséo do b) Regime de erosédo do
recobrimento (240 min - 4h) recobrimento (360 min - 6h)
pksimm2 Particles Count Histogram pksimm2 Particles Count Histogram
9 T | ] . —
p = 7
o 1 -
T ] - 6
7 — -
6] 5 n
5 i ] 4 | .
4 7 ] . -
h - 3 L
3 - i
: M - 2 e
2 .
1] [ 1+ ( [
o_.W.ﬂ... Wrﬂﬁf o-ﬂ. . ﬂwﬁﬁ. .
0 1|0 2|0 30 4|0 1l 0 20 40 60 80 100 pm
¢) Regime de erosédo do acgo d) Regime de eroséo do aco
(420 min - 7h) (600 min - 10h)
pks/mm2 Particles Count Histogram pksmm2 Particles Count Histogram
6.5 E
6 4.5 .
55 - 4
> 353 | |
4.5 .
4 B 3
3.5 25 =
3 E
, 2
25 3 i
24 o 15
1.5 + 13
Al Tl
0.5 3
PO I S 03 ﬂ SEEEEEEE ‘.ﬂfﬂmﬁﬁ.ﬁﬁﬁ.
0 20 40 60 80 100 120 140 pm 0 20 40 60 80 100 120 140 160 pum
e) Regime de eroséo do f) Regime de eroséo do
aco (750 min - 12,5h) aco (930 min - 15,5h)
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Figura 5.102 - Imagens topogréficas invertidas da superficie do conjugado
monocamada de Cr-N apdés a) 0 hora, b) 0,67 hora e c) 0,83 hora de teste.
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Figura 5.103 - Imagens topogréficas invertidas da superficie do conjugado
monocamada de Cr-N apoés a) 1,16 hora, b) 2 horas e c) 3 horas de teste.
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Figura 5.104 - Imagens topogréficas invertidas da superficie do conjugado
monocamada de Cr-N apds a) 4 horas, b) 6 horas e ¢) 7 horas de teste.
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Figura 5.105 - Imagens topogréficas invertidas da superficie do conjugado
monocamada de Cr-N apés a) 10 horas, b) 12,5 horas e c) 15,5 horas de teste.
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5.3.3.4 - Sistema Conjugado Duplex de Cr-N

A Figura 5.43 mostra os diferentes regimes de eroséo cavitacional na curva de perda
de massa acumulada com o tempo, obtidas estatisticamente, para 0 sistema conju-
gado duplex de Cr-N. Os gréficos de distribuicio de picos (vales)/mm? a partir do corte
igual a Spk, estdo mostrados nas Figuras 5.107 e 5.108.

O perfil topografico inicial da superficie do sistema conjugado duplex de Cr-N, mos-
trado na Figura 5.106-a, indica que os vales possuem uma profundidade média da or-

dem de 0,5um e profundidades maximas de 1,5um.

O periodo de incubacdo para este sistema, foi determinado pela analise estatistica
constituido de duas etapas: de Oh a 0,45h e 0,45 a 2,14h. Neste periodo a profundi-
dade média dos vales aumentou de 0,5um para 1,2um, Figura 5.106-(a, b, c e d), e os
vales mais profundos evoluiram de 1,4um até 4um. A partir do tempo de 0,45h, uma
profundidade maxima de 4um foi alcancada, e a principal modificacdo observada

reside principalmente no aumento do ndmero de danos por mm?.

Diferentemente do sistema conjugado monocamada, estes histogramas indicaram que
o0 substrato do conjugado duplex nédo foi alcancado neste periodo de incubacéo, Figura
5.106-(a, b e c). A espessura estimada para o recobrimento de Cr-N neste conjugado
€ de 5um, que é superior a profundidade maxima alcancada. N&o existem neste siste-
ma concentradores de danos, como no sistema monocamada. As imagens obtidas por
MEV (Figuras 5.23 e 5.24) indicaram que os danos séo do tipo falha coesiva, ou seja,

um lascamento no recobrimento e ndo uma perfuracéo através dele.

Os histogramas que sao referentes ao periodo identificado como regime de erosao do
recobrimento de Cr-N, Figura 5.106-(d, e e f) e Figura 5.107-(a e b), que vai de 2,14h
até 9,24h, mostram que a maior parte dos danos (vales) estdo contidos dentro da es-
pessura deste recobrimento. Mesmo para tempos iguais a 9 horas, a maior parte dos
danos estdo concentrados abaixo de 10um. Existem assim alguns danos que ultrapas-
sam a espessura do recobrimento, chegando a 18um no final deste periodo. Para o
tempo de 9 horas, o sistema monocamada apresentou danos de até 70um, e 0 Sis-

tema nitretado de 30um e o0 ac¢o ndo atingiu este tempo, mas ja nos tempos de 5 horas
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apresentou danos de 60um. Estes resultados confirmam a importancia do processo de

endurecimento em profundidade.

A evolucéo dos danos, causados pela erosdo, passou a ser influente na deteccéo do
perfil de ondulac&o apenas em 7 horas, denominado t-cratera. Este conjugado duplex
de Cr-N foi o0 Unico sistema em que este t-cratera foi maior que o periodo de incubacao
determinado por perda de massa, ou seja, mesmo havendo ligeira perda de massa,
apenas o perfil de rugosidade sofre alteragéo, o perfil de ondulacdo permanece prati-
camente o mesmo, o que corrobora a importancia da nitretacdo seguida do processo

de deposicéo do recobrimento.

O regime de erosdo da camada nitretada, que esta entre 9,24h e 12,18h, apresenta a
profundidade maxima do dano em torno de 35um. Isto significa que estes danos estédo
compreendidos dentro da regido da camada nitretada, Figura 5.107-(c e d). Este re-
sultado justifica a baixa taxa de erosdo obtida para este regime de desgaste assim
como o longo tempo para alcancar maiores profundidades dos danos. Comparando
com 0s outros sistemas, a profundidade de 50um é alcangada neste sistema somente
para tempos superiores a 12 horas. Em 20 horas de erosao, a profundidade maxima é
em torno de 80um, o que definitivamente demonstra o melhor desempenho deste

sistema para resisténcia a eroséo cavitacional (Figura 5.107-d, e e f).

As imagens topograficas originais invertidas do conjugado duplex, para os tempos
indicados pelos histogramas das Figuras 5.107 e 5.108, que sao inicial, 0,5h, 0,83h,
2,16h, 3,16h, 5,16h, 7,16h, 9,16h, 11,16h, 12h, 16h e 20h estdo mostrados nas
Figuras 5.108 a 5.111.
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Figura 5.106 - Histogramas de distribuic&io de picos (vales)/mm?
para o conjugado duplex de Cr-N.
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para o conjugado duplex de Cr-N.
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Figura 5.108 - Imagens topograficas invertidas da superficie do conjugado
duplex de Cr-N apés a) 0 hora, b) 0,5 hora e ¢) 0,83 hora de teste.
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Figura 5.109 - Imagens topogréficas invertidas da superficie do conjugado
duplex de Cr-N apés a) 2,16 horas, b) 3,16 horas e c) 5,16 horas de teste.




Capitulo 5 — Resultados e Discussao 247

Alpha =467 Beta =207 pm

a) (430 min - 7,16h)
Alpha = 457 Beta =207 pm

16
~ 148
14
13
12
11
— 10

;
4
b) (550 min - 9,16h)
Alpha = 457 Beta =207 pm

¢) (670 min - 11,16h)

Figura 5.110 - Imagens topogréficas invertidas da superficie do conjugado
duplex de Cr-N apoés a) 7,16 horas, b) 9,16 horas e c¢) 11,16 horas de teste.




Capitulo 5 — Resultados e Discussao

248

Alpha = 457 Beta=30" Hm

~348

30

a) (720 min - 12h)

70
65
60
&5
a0

L as
a0
35
— 20
— 25

20
15
10
a
u]

b) (960 min - 16h)

Alpha = 45° Beta = 307 Hm
:QD
a0
:?D
&0
50
— 40
..

¢) (1200 min - 20h)

Figura 5.111 - Imagens topogréficas invertidas da superficie do conjugado
duplex de Cr-N apoés a) 12 horas, b) 16 horas e c) 20 horas de teste.
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5.4 - Considerac@es Finais: Correlacdo entre Resiliéncia (H?/E) Estimada a Partir
de Ensaios de Dureza Instrumentada e Erosdo Cavitacional

E sabido que materiais com alta resiliéncia (alta capacidade de absorver energia elas-
tica) apresentam alta resisténcia a erosdo cavitacional (SANTOS et al., 2005). O mo6-
dulo de resiliéncia é dado pela Equacao 5.7 (DIETER, 1976):

Us =
R=5F (5.7)

Onde:
e Ug é aresiliéncia;
e S, é o limite de escoamento:

e E é o médulo de elasticidade.

Sabendo que a resiliéncia é dada pela Equacéo 5.7 e que o limite de escoamento é
um parametro de resisténcia mecénica e proporcional a dureza medida por penetracao
(so=2,6-2,8 H) (TABOR, 2000) pode-se supor que a resiliéncia é proporcional ao
quadrado da dureza dividido pelo médulo da elasticidade. Desde que a dureza, em sis-
temas modificados superficialmente, é dependente da carga utilizada, ou seja, do grau
de profundidade, correlacées entre resisténcia & erosdo cavitacional e H*E foram rea-
lizadas em uma tentativa de verificar se o parametro resiliéncia é um fator de alta influ-
éncia no processo de erosdo cavitacional. Além disso, como H%E adquiri valores de-
pendentes da carga utilizada para medir a dureza, este estudo de correlacdo entre re-
siliéncia e resisténcia a eroséo cavitacional sera capaz de elucidar se modificacfes de
propriedades sub-superficiais possuem uma influéncia mais significativa (ex., deposi-
¢éo de recobrimentos finos) do que modificagbes de propriedades em um certo nivel

de profundidade (ex., nitretac&o idnica).

Para tal estudo, duas cargas para medicdo da dureza instrumentada foram seleciona-
das, 8000mN e 15mN, correspondentes ao maior valor e menor valores no teste de
nanodureza instrumentada utilizadas neste trabalho. A Tabela V-6 indica, para cada
sistema estudado, a profundidade de penetracéo obtida no uso destas cargas, assim

como a dureza, o médulo de elasticidade e a razdo HY/E.
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Tabela V-6 - Valores de profundidade de penetracdo (h), de modulos
de elasticidade (E) e de Dureza (H) para as cargas de penetracao
de 15mN e de 8000mN.

SISTEMAS CARGAS
Desvio Desvio
15mN Padrao 4000 mN Padrao
h(nm) 399,52 27,22 7751,31 13,36
Ao * E (GPa) | 254,18 10,39 229,75 12,63
H (GPa) 4,10 0,58 3,01 0,03
HY/E 0,066 0,021 0,039 0,003
Desvio Desvio
15mN Padrao 8000 mN Padrao
h(nm) 315,48 32,50 | 10281,44 160,40
. E (GPa) | 204,10 13,40 191,08 4,58
Nitretado = Gpay | 7.49 1,62 351 0,11
HY/E 0,275 0,137 0,064 0,006
Conugado |-A0OM) 177,17 3,66 9941,69 47,75
Monojcagma Ja | E(GPa) | 380,96 11,02 221,59 11,23
eorN | H(GPa) | 3022 2,03 3,73 0,02
HY/E 2,397 0,391 0,063 0,040
Conugado 1AM 185,86 14,95 9028,03 1222
> d ?ex E (GPa) | 373,66 49,55 272,34 15,60
do gr_N H(GPa) | 26,94 6,03 4,53 0,11
HY/E 1,042 1,127 0,075 0,008

* - Para o sistema ac¢o, a maior carga utilizada foi igual a 4000mN, uma vez que pene-
tracdes superiores a 10000nm foram alcancadas e ultrapassam faixas maximas permi-
tidas no equipamento.

Considerando a resisténcia a erosao cavitacional (inverso da taxa de cavitagdo) deter-
minada a partir do valor da taxa de erosao calculada para o ultimo estagio (estagio de
erosdao cavitacional acelerado), a Figura 5.112. foi construida correlacionando esta
taxa ao parametro HY/E. Esta raz&o foi determinada a partir dos valores de dureza e
modulos de elasticidade correspondentes a maior carga utilizada (8000mN). A esta
carga, penetracdes em torno de 9000nm a 10.000nm foram alcancadas. Desta forma,
buscou-se utilizar as taxas de erosdo em tempos correspondentes ao Ultimo estagio. A
Figura 5.113 relne gréaficos de picos (vales)/mm? versus profundidade de erosdo
correspondente a estes tempos selecionados para construcdo destes graficos. Pode-
se observar que a maior quantidade de picos, em cada diagrama, esta contida nesta
faixa de profundidade (10.000nm).
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Figura 5.112 - Correlagéo entre resisténcia a erosao e resiliéncia para

cargas de 8000mN e regimes de erosdo acelerado.

Nota-se na Figura 5.112 que, para 0s sistemas aco, nitretado e conjugado duplex de
Cr-N, a medida que se aumenta a resiliéncia tem-se valores maiores de resisténcia a
erosdo cavitacional. No entanto, é importante ressaltar que a resiliéncia foi determi-
nada a partir de uma dureza de topo, com a presenc¢a da camada de revestimento e
da camada de compostos de ferro (compound layer), enquanto neste tempo de eroséo
(regime de erosao acelerado), onde foram obtidas as taxas de eroséo, estas camadas
ja ndo estavam presentes. A ndo correlagdo observada entre a resisténcia a erosao e
a resiliéncia para o conjugado monocamada de Cr-N pode ser atribuida ao fato de
que, para este sistema, o parametro H?/E (resiliéncia) foi determinado a partir da medi-
¢do de uma dureza com a presenca do revestimento de Cr-N, enquanto a taxa de ero-
sdo foi determinada sem a presenca deste revestimento. Por outro lado, para o siste-
ma conjugado duplex de Cr-N, a presenca da camada nitretada garantiu, para estes
tempos de erosao, uma alta resisténcia a erosao cavitacional. A Figura 5.113-d indica
gque neste tempo (12 horas), a profundidade média de penetracdo do processo de ero-
sdo esta em torno de 12000nm (onde se observa a maior quantidade de vales corres-
pondentes as crateras produzidas pela erosao cavitacional). A taxa de erosao utilizada

corresponde ao regime de erosdo do aco com a presenca de uma camada nitretada.
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Estes resultados validam o modelo de analise estatistica de regresséo linear segmen-
tada continua, que possibilitou a determinacéo de taxas de erosdo associadas a eta-

pas distintas de mecanismos de desgaste.

Considerando-se a carga de 15mN, indicada na Tabela V-6, para determinacao da re-
siliéncia, estar-se-a realizando medidas de resisténcia mecanica e de elasticidade para
profundidades de penetracdo iguais a 177nm para o conjugado monocamada e de
185nm para o conjugado duplex, ou seja, penetragcdes menores que a espessura dos
revestimentos de Cr-N, e penetragbes de 315nm para o sistema nitretado, valor este
compativel com a profundidade da camada de nitretos de ferro, devido a nitretagédo
ibnica. Assim sendo, taxas de erosdo correspondentes ao periodo de incubacao (pri-

meiro regime) foram levadas em conta para obter a Figura 5.114.
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Figura 5.114 - Correlagéo entre resisténcia a erosao e resiliéncia para
cargas de 15mN e periodos de incubacéo.

Observa-se neste caso, para o sistema nitretado, um valor da resiliéncia H?/E similar
ao sistema aco (dureza superficial inferior aos conjugados), mas uma resisténcia a e-
rosao superior nesta primeira etapa. Ou seja, embora estes sistemas apresentem resi-
liéncias similares, ndo apresentam resisténcias similares a eroséo cavitacional. Fica e-
vidente o papel do endurecimento obtido por nitretacéo, no processo de erosdo cavita-

cional.
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Comparativamente a estes sistemas, ago e aco nitretado, os sistemas conjugados re-
vestidos apresentaram valores superiores de resiliéncia, desde que a dureza medida a
esta profundidade de penetracéao refletiu principalmente a dureza do recobrimento Cr-
N, sem influéncia do substrato, seja 0 aco, no caso do conjugado monocamada, seja 0
aco nitretado, no caso do conjugado duplex (Figura 5.114). No entanto, ambos 0s sis-
temas revestidos apresentaram, no tempo de incubacédo, taxas de erosédo similares
aos sistemas sem revestimento. Ou seja, observa-se um crescimento nos valores da
resiliéncia, mas ndo um aumento na resisténcia a erosdo nesta profundidade de pene-

tracao.

Observa-se também, na Tabela V-3, que a taxa de erosdo no periodo de incubacao
mostra-se ligeiramente superior para o conjugado duplex. Considerando a rugosidade
deste sistema conclui-se que se trata de um perfil de rugosidade caracterizado pela
presencga de picos, desde que o mesmo apresentou Ssk igual a 4 e Sku igual a 103
(Figura 5.55). Provavelmente, esta maior taxa de erosao observada neste periodo pa-
ra este sistema esta correlacionada com um perfil topografico caracterizado por maior

rugosidade.

Pode-se assim concluir que para tempos iniciais a rugosidade de um sistema € um
fator de grande influéncia na taxa de eroséo cavitacional, mas, para periodos maiores,
o fator profundidade de endurecimento € de maior influéncia na resisténcia a erosao

de uma material, sendo um fator predominante em relacdo ao fator resiliéncia.

Para se comparar o desempenho de diversos materiais frente a erosdo cavitacional
com os resultados dos sistemas estudados neste trabalho foi construida a Tabela V-7.
Duas principais ligas foram selecionadas: o aco inoxidavel AISI 308 e a liga Stellite 6
(0,9-1,4C; 1,0Mn; 1,5Si; 3,0Ni; 29-31Cr; 3,5-5,5W; bal.Co). A liga Stellite 6 é conside-
rada a mais nobre para resisténcia a erosao cavitacional, no entanto apresenta um alto
custo. Os valores de taxas de perda de massa sdo valores médios, ou seja, sdo 0s va-
lores de todos os regimes de erosédo, obtidos pela curva de perda de massa acumu-
lada versus tempo de exposicdo, com excec¢ao do periodo de incubacdo. A densidade
usada para se calcular a taxa de perda de volume para os recobrimentos utilizados
neste trabalho foi a densidade do aco ABNT 1045, ou seja, 7,85g/cm® (VAN VLACK,
1970).
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Tabela V-7 - Tabela comparativa de desempenho de alguns materiais e
recobrimentos utilizados para a resisténcia a erosao cavitacional.

Taxa Média . Taxa Média Resisténcia
de Perda Densidade de Perda a Erosao

Material de Massa P, De Volume  Normalizada
(mg/min) (g/cm’) (cm3*min)X10®°  (Inox 308)

Aco 1045 0,140% 7,85 1,78 0,35
Sistema
Nitretado 0,081% 7,85 1,04 0,60
(PVD)
Conjugado
Mono Cr-N 0,131® 7,85 1,68 0,37
(PVD)
Conjugado
Daplex Cr-N  0,037® 7,85 0,469 1,34
(PVD)
Stellite 6 0,014®@ 8,38 0,165 3,80
Stellte 0,195® 13,7 1,42 0,44
HVOF ’ ’ ’ ’
Aco
Inoxidavel 0,053%® 8,03 0,627 1,00
308

1- Resultados deste trabalho; 2- (HANSSON, 1992); 3- (KUMAR, 2005); 4- (LEE,
1998).

Os valores da resisténcia a erosao cavitacional (inverso da taxa de perda de volume)
foram normalizados em relagéo ao aco inoxidavel 308, que € um material comumente
utilizado para se prevenir contra a erosdo cavitacional. Nota-se, na Tabela V-7, piores
desempenhos para o sistema ago 1045, conjugado monocamada de Cr-N e o recobri-
mento de Stellite produzido por HVOF, que ficaram na faixa de 40% do desempenho
apresentado pelo aco inoxidavel 308. O baixo rendimento apresentado pelo recobri-
mento de Stellite por HVOF é fungd@o de sua estrutura lamelar, ou seja, a deposi¢ao
por esta técnica de modificacdo superficial ndo funde totalmente o material sendo a a-
desédo produzida por ancoramento mecéanico e nao por rea¢gbes quimicas deste mate-
rial junto ao substrato e entre suas particulas semi-fundidas, como apresentado por
Lima (2002).
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Um bom desempenho foi apresentado pelo sistema aco ABNT 1045 nitretado, que ob-
teve um rendimento préximo de 65% em relacdo ao aco inoxidavel 308. Visto que o a-
¢o ABNT 1045 ndo é um material apropriado para resistir aos danos caudados pela
erosado cavitacional seu desempenho foi surpreendente, pois a nitretacéo iénica é indi-
cada para acos-liga, onde o endurecimento da superficie € causado pela presenca dos
nitretos de elementos de liga formados durante esta nitretacdo. Mesmo ndo sendo um
aco-liga, ou seja, ndo possuindo elementos de liga, 0 aco ABNT 1045 nitretado obteve
um endurecimento superficial de 40um de profundidade, o que fez com que sua res-

posta frente a erosao cavitacional fosse melhorada.

O conjugado duplex de Cr-N, produzido pela técnica de PAPVD, foi o Unico, junta-
mente com a liga Stellite 6, a apresentar um indice de resisténcia a erosao cavitacional
normalizada, em relacdo ao aco AISI 308, maior que 1. Ou seja, apenas estes dois
sistemas seriam mais nobres que o aco inoxidavel 308. Observa-se, na Tabela V-7,
que recobrimentos aspergidos termicamente apresentam indices bem inferiores do
que 1, o que indica que altas dureza e espessura de recobrimentos néo sao fatores de
maior influéncia na resisténcia a erosao cavitacional. Conclui-se que a profundidade
de endurecimento é sim, o fator de maior importancia na resisténcia a erosao cavita-

cional.
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CAPITULO 6 - CONCLUSOES

1. A nitretacdo ibnica no aco ABNT 1045 produziu uma camada nitretada consti-
tuida de nitretos de ferro préxima a superficie (e-Fe;Ny, e y'-FesN;;) e uma zona de di-
fusédo até uma profundidade de 40um. Esta modificagdo estrutural aumentou a dureza
em apenas 21% relativo ao aco, para medicdes realizadas com cargas de 8000mN
com penetracBes de 10um. A resisténcia cavitacional média, determinada na regiao de

erosao acelerada, aumentou em mais de 60%:;

2. Os recobrimentos de Cr-N dos conjugados monocamada e duplex apresenta-
ram-se estruturalmente idénticos, pois as mesmas fases cristalinas foram detectadas
((X-CI', Y'Crl—zNz; B'CrZNl—z);

3. O sistema duplex de Cr-N apresentou a maior dureza superficial de todos os
sistemas estudados para as medicdes realizadas com cargas superiores a 200mN (pe-
netracdo de 800um). Esta superioridade na resisténcia mecéanica levando a uma maior
capacidade de suportar carga, deveu-se ao processo de nitretagcdo idnica realizado na-
terior & deposicéo do recobrimento de Cr-N. Quando utilizadas cargas inferiores, a du-
reza medida refletiu a dureza do recobrimento Cr-N, na faixa de 27GPa a 30GPa. Um
moddulo de elasticidade na faixa de 312GPa a 380GPa foi determinado para este reco-

brimento;

4, O conjugado duplex de Cr-N apresentou uma dureza 21% maior do que o
conjugado monocamada para a carga de 8000mN (4,53GPa contra 3,73GPa). A resis-
téncia “média” & erosdo do duplex (0,42(mg/h)™) foi 247% maior que a do conjugado

monocamada (0,17(mg/h)™);
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5. A dureza do sistema nitretado para cargas iguais a 8000mN, que levaram a
penetracdes em torno de 10um, foi de 3,51GPa, similar a do sistema monocamada,,
3,73GPa, nesta profundidade de penetracdo. No entanto, a resisténcia “média” a ero-
s&o cavitacional do sistema nitretado (0,27(mg/h)™) foi 60% superior a do monocama-
da (0,17(mg/h)™):

6. Os sistemas conjugados monocamada e duplex de Cr-N apresentaram similar
aderéncia, determinada pela técnica de Rockwell-C, indicando que as diferentes res-
postas frente a erosao cavitacional ndo podem ser atribuidas as diferencas de aderén-

cia;

7. As curvas de perda de massa acumulada por eroséo cavitacional ndo mostra-
ram um comportamento linear ao longo do tempo. Andlises de regressao linear seg-
mentada continua foram ajustadas aos pontos experimentais e confirmaram, estatis-
camente, a presenca de varios regimes de desgaste para os diferentes sistemas estu-

dados, assim denominados:

a) Sistema A¢o ABNT 1045 (2 regimes) - periodo de incubacgéo e regime de ero-

sao acelerado;

b) Sistema Nitretado (3 regimes) - periodo de incubacéo, regime de erosao da ca-

mada nitretada e regime de eroséo acelerado do aco “modificado”;

¢) Conjugado Monocamada de Cr-N (3 regimes) - periodo de incubacgédo, regime

de erosao do recobrimento de Cr-N e regime de eroséao acelerado do aco;

d) Conjugado Duplex de Cr-N (5 regimes) - periodo de incubacéo (duas etapas),
regime de erosédo do recobrimento de Cr-N, regime de erosdo da camada ni-

tretada e regime de eroséo acelerado do a¢o “modificado”;
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8. A determinacdo do tempo de incubacdo (tempo de perda desprezivel de
massa) € dependente do método adotado. No entanto, se forem considerados os regi-
mes de relativa “baixa taxa de erosado” (tempo total antes do inicio do regime de ero-
sdo cavitacional acelerado), como um periodo de maior fator de seguranca para utili-
zacao de um material, pela andlise estatistica de regressdo segmentada tem-se este
tempo para o conjugado duplex igual a 12,18 horas; para o conjugado mono-camada
igual a 6,05 horas; para o sistema nitretado igual a 6,4 horas e para o agco ABNT 1045
igual a 1,23 horas. Estes resultados indicaram a superioridade do conjugado duplex,

seguidos do conjugado monocamada e do sistema nitretado;

0. Considerando o comportamento de erosdo cavitacional apenas no regime ace-

lerado, pode-se afirmar:

a) A deposicdo do recobrimento de Cr-N, processados por PAPVD, em um ago
carbono ABNT 1045, ndo alterou a taxa de erosao neste regime (igual a
8,4mg/h);

b) A nitretacdo idnica, processada por PAPVD, de um aco carbono ABNT 1045,
aumentou sua resisténcia a erosdo, diminuindo a sua taxa média de desgaste
(de 8,4mg/h para 5,2mg/h);

c) A deposicdo do recobrimento de Cr-N em uma superficie de ago ABNT 1045
nitretada ionicamente, utilizando-se a técnica de PAPVD, aumentou a resis-

téncia a erosdo, diminuindo a sua taxa de desgaste (de 8,4mg/h para 3,9mg/h);

10. O procedimento de nitretar antes da deposi¢cao do recobrimento mostrou-se de
muita importancia na melhoria da resisténcia a eroséo cavitacional de um aco carbono
comum. O endurecimento realizado em profundidade junto a um periodo muito longo
de regime de baixas taxas de erosao garantiu este melhor desempenho na resisténcia

a erosado cavitacional;
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11. A nitretacdo ibnica promoveu uma maior mudanc¢a no perfil de rugosidade da
superficie do substrato de aco ABNT 1045 do que a deposicdo de um recobrimento
por PAPVD em si. O conjugado duplex de Cr-N apresentou-se como o sistema mais
rugoso no estado inicial. A maior dureza superficial foi assim um fator de maior rele-

vancia na resposta a erosao cavitacional;

12. O monitoramento por perfilometria tridimensional das modificacGes sofridas

pela eroséo cavitacional permitiu:

a) definir um tempo associado a uma variagdo maior nas amplitudes das crateras

formadas pela erosédo, denominada t-cratera.

b) avaliar a profundidade dos danos causados pela erosdo cavitacional assim
como determinar a curva de distribuicdo de freqiiéncia e amplitude destes

danos;

c) produzir parametros de rugosidade que foram correlacionados com os tempos
dos regimes de erosao cavitacional, legitimando os diferentes regimes de des-

gaste definidos através da analise estatistica de regressdo segmentada;

13. O t-cratera, definido por par@metros do perfil de ondulagdo, mostrou-se sempre
inferior ao tempo de incubagcdo determinado por perda de massa. Isto significa que
alteracBes ocorrem na topografia de um material anterior a deteccdo de massa pela
balanca de precisdo. No conjugado duplex de Cr-N, o t-cratera foi maior que o tempo
de incubacédo. Observou-se também que neste sistema conjugado houve, para tempos
iniciais, maior perda de material relativa aos outros sistemas, embora para tempos de
até 12 horas a perda de massa foi muito baixa. Além disso, o mecanismo de perda de
material inicial foi, predominantemente, por falha coesiva, sem apresentar regides
preferenciais para criacdo de novos danos. Considerando a maior rugosidade do
mesmo, provavelmente a perda inicial de material se deu sem formagé&o de crateras de
grandes amplitudes. E provavel que esta perda de massa inicial seja proveniente de
fratura dos picos acentuados, observados para este sistema, e delaminacdo do reco-

brimento sem formacédo de profundas crateras.
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CAPITULO 7 - SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Este trabalho criou novas perspectivas de estudos futuros, sobretudo na aplicacao de

recobrimentos processados por PAPVD para aplicacées na resisténcia a erosao cavi-

tacional e em seu monitoramento pela técnica de perfilometria tridimensional. Para

tanto seria interessante:

Verificar o desempenho de diferentes espessuras do revestimento em um con-

jugado duplex frente ao desgaste causado por erosao cavitacional,

Utilizar substratos de aco-liga e verificar a influéncia desses elementos na
intensidade do endurecimento em profundidade alcancada com a nitretacdo
ibnica e verificar a influéncia no desempenho, pois a profundidade de endure-
cimento mostrou-se de grande importancia na resisténcia a erosao cavitacional

vibratoria;

Estudar a influéncia do tempo de nitretacéo na profundidade do endurecimento

e assim no desempenho frente a erosdo cavitacional;

Fazer estudos de novos parametros tridimensionais de perfilometria para a de-
terminacdo do t-cratera e também do tempo de incubacdo, assim como a

determinagdo dos diferentes regimes de desgaste;

Fazer andlise de custo para verificar a viabilidade econémica no uso de duplex

em uma dada aplicacdo que envolve eroséo por cavitacao.
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ANEXO A - PARAMETROS DE PERFILOMETRIA

A.1 - Parametros de Amplitude
Sa - Média Aritmética

Este parametro é a extensdo do Ra bidimensional (Figura A.1), que é o parametro
mais conhecido em perfilometria. Definido como a média aritmética dos valores abso-
lutos dos desvios do plano médio (acima e abaixo) dentro da area de varredura. Como
este parametro mede a média da rugosidade, defeitos da superficie ndo séo captados,
sendo assim, diferentes superficies podem ter o mesmo valor de Ra (Figura A.2). O
parametro Sa nao caracteriza totalmente uma superficie e é dependente do valor de

Ac utilizado. A Equacgdo A.1 mostra como Sa € obtido.

1 NM
Sa:m;;‘n(xi’yj1 (A.1)

onde:
e M é o numero de pontos por perfil;
e N é o numero de perfis;

e n(x,y)=z(x,y)-(a+bx+cy) é a superficie residual.

LY SRR EE

Figura A.1 - Esquema para obtencéo do parametro R, (MUMMERY, 1992).
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Figura A.2 - Perfis diferentes, com mesmo valor de Ra (parémetro
bidimensional), correspondente a Sa (parametro tridimensional).

Sq - Desvio Quadréatico Médio (RMS — Root Mean Square)

E a medida dos desvios de amplitude de uma superficie do plano de minimos quadra-
dos em uma area de amostragem. N&o depende dos intervalos de varreduras (Ax e
Ay) selecionados, mas depende da area de amostragem. E uma extensdo direta do
parametro bidimensional Rq (Figura A.3). A Equacgao A.2 é utilizada para obtencao de
Sq:

- Miii (Xi’yj) (A-2)

=11

onde:

e M é o numero de pontos por perfil;
¢ N é o numero de peffis;

e n(x,y)=z(x,y)-(a+bx+cy) é a superficie residual.
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Figura A.3 - Esquema para Rq, bidimensional
(MUMMERY, 1992).

Sz - Altura de dez pontos de uma superficie

Parametro definido como a média das alturas dos 5 maiores picos e a profundidade
dos 5 maiores vales dentro de uma area de amostragem. E um parametro mais depen-
dente da area de amostragem que Sq. Este parametro é uma extensao de Rz bidimen-

sional. A Equacao A.3 é utilizada para descrevé-lo.

5 5
Z‘npi‘zmvi‘
_ i=1 i=1

Sz =
5

(A.3)

onde:

® 1, S80 Os cinco picos mais altos;

e 1, Sa0 os cinco vales mais profundos.
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St, Sp e Sv

e St - Altura total da superficie.
Altura entre o pico mais alto e o vale mais profundo.
e Sp - Pico mais profundo.
Distancia entre o pico mais alto e o plano de referéncia de minimos quadra-
dos.
¢ Sv - Vale mais profundo.
Distancia entre o vale mais profundo e o plano de referéncia de minimos

quadrados.

A.2 - Parametros Estatisticos

A caracterizagao estatistica de uma superficie topografica tem sido muito utilizada des-

de que esta é a melhor ferramenta para processar dados aleatérios.
Ssk - Assimetria de uma distribuicdo de alturas (Skewness)

E uma medida da assimetria da curva de distribuicdo das amplitudes de um perfil. Este

parametro € uma extensao do Sk bidimensional (Figura A.4).

e Se negativa (<-1), as amplitudes de maior frequiiéncia possuem valores meno-
res que a média (plano de referéncia dos minimos quadrados) e implicara em
um perfil com uma maior quantidade de material proximo da superficie (perfil
do tipo platd);

e Se positiva (>+1), existira uma maior freqiéncia de amplitudes de valores muito
maiores que a média e o perfil sera caracterizado por uma quantidade maior de
material abaixo do plano de referéncia de minimos quadrados e o perfil sera

caracterizado pela presenga de picos com baixa densidade de material.

A Equacéo A.4 é utilizada para descrever Ssk.

1 N M 3
Ssk=—"—2> 2N (xiv;) (A4)
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onde:

e M é o numero de pontos por perfil;
¢ N é o numero de perfis;

e n(x,y)=z(x,y)-(a+bx+cy) é a superficie residual.

Negativo | Positivo
Skewness

Negativo

e

Positivo

Figura A.4 - Skewness da curva de distribuicado de amplitudes
(MUMMERY, 1992).

Sku - Curtose da distribuicdo das amplitudes

A Figura A.5 ilustra a curva de distribuicdo normal de amplitudes de um perfil topo-
grafico, denominado neste trabalho de Perfil Gaussiano. Neste caso uma curtose igual
a 3 é associada ao mesmo. Este parametro € uma extensdo de Ku, bidimensional.

Para obter o parametro Sku utiliza-se a Equagao A.5.

N M 4( )
Sku=—— Xi, )
q4 JE |§ n i Y (A.5)

onde:
e M é o numero de pontos por perfil;
e N é o numero de perfis;

e n(x,y)=z(x,y)-(a+bx+cy) é a superficie residual.
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e Se a curtose for superior a 3 implica em uma grande concentragao das ampli-
tudes;
e Se a curtose for menor que 3 implica em uma distribuicdo ndo tdo concentrada

das amplitudes.

i Curtose > 3

Curtose <3

=
1 /.'—'-::f}"/"

-"‘.—-":)"‘-," o i
!!'j'fj-:—}){ ff‘{fﬁﬁ( _f'--;’-'f,;z ol :/ |

g ] Ry e
A g
.1-"_1‘:': Y 3 i.’-‘o‘! 2 k i =
R e R i g

Figura A.5 - Curtose da curva de distribuicdo de amplitude (MUMMERY, 1992).

A.3 - Parametros Espaciais

SPc e Sds - Densidade de Picos

e SPc é a densidade de picos entre duas linhas horizontais de cortes em relagao
ao plano de referéncia de minimos quadrados, dado em picos/mm?. Muito influ-
enciado também pelo intervalo de varredura (Ax e Ay).

e Sds é o numero de picos por area de amostragem. Apenas sao considerados
picos uma amplitude maior que 8 amplitudes vizinhas. Sds é dado pela Equa-

¢ao A.6.

Sds - NdmerodePicos
(M—1N_1)AxAy (A.8)
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A.4 - Parametros Funcionais

Familia Sk

Similar as analises dos parametros da familia Rk (bidimensionais), normalizados pela

DIN 4776, define-se os parametros da familia Sk que sao:

e Sk - rugosidade do nucleo;
e Spk - altura reduzida dos picos;

e Svk - profundidade reduzida dos vales.

Para calcular os parametros da familia Rk, a curva de distribuicado de material & aproxi-

mada por retas e dividida em trés partes (Figura A.6):

e Picos;
e Vales;

e Centro da superficie.

LI M, 2

Figura A.6 - Parametros da familia Rk (MUMMERY, 1992).

Para o calculo do parametro Rk deve-se, primeiramente, encontrar o valor de menor
inclinacdo da curva de distribuicdo de material. Para isso, dois pontos da curva (A e
B), espacados de 40% (no eixo horizontal) sdo deslocados ao longo da curva até que

a distancia vertical entre eles seja a menor possivel. Escolhidas as posi¢oes de A e B,
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uma linha unindo os dois pontos é tragcada e estendida até que toque os eixos de 0% e
100%. Os pontos de encontro da reta com os eixos de 0% e de 100% sao chamados
de C e D, respectivamente. A distancia vertical entre C e D é o valor da profundidade

da rugosidade do nucleo, Rk (Figura A.6).

A altura reduzida dos picos (Rpk) é determinada da seguinte maneira. A area entre a
curva de distribuicdo de material e a linha superior que delimita Rk é chamada de A1.
Rpk seria a altura do tridngulo que contém uma area igual a A1 e base igual a MR1
(Figura A.6). Desta maneira, a altura média dos picos é encontrada e o efeito dos

picos discrepantes € minimizado.
A profundidade reduzida dos vales (Rvk) & calculada de maneira andloga a Rpk. A
area a ser analisada neste caso € a area entre a curva de distribuicdo de material e a

linha inferior que define Rk.

Um esquema mostrando os parametros da familia Sk esta mostrado na Figura A.7.

Minax
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Figura A.7 - Esquema da familia Sk.
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ANEXO B - RESULTADOS DE ANALISES ESTATISTICAS

B.1 - Regressao Linear Segmentada Continua

Neste apéndice estdo mostradas as analises de regressao linear segmentada continua

para os quatro sistemas estudados, que séo:

e Sistema aco;
e Sistema nitretado;
e Sistema conjugado monocamada de Cr-N;

e Sistema conjugado duplex de Cr-N.

Para todos estes sistemas foi definida uma funcao linear segmentada que se ajustou

aos dados experimentais.

A analise de regresséo linear € uma das técnicas estatisticas mais utilizadas para pes-
quisar e modelar o relacionamento existente entre as diversas variaveis de um pro-

Cesso.

A Equacao B.1 é denominada modelo de regressao linear simples, pois envolve ape-

nas uma variavel explicativa:

y=Bg+B1Xx+¢ (B.1)

Onde:
e X - variavel independente;
e y-variavel dependente;
e [0 e B¢ - sdo constantes desconhecidas;
e ¢ - erro aleatério dado pela diferenga entre o valor observado y e o valor obtido

pelareta By +Bx+¢.
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Como os parametros o € B4 sdo desconhecidos, é necessario estima-los por meio do
emprego de dados amostrais. Para que seja possivel obter boas estimativas para 3y e
B+ e também para dar uma boa interpretagéo pratica a estes pardmetros, usualmente
sdo associadas algumas suposi¢cées ao modelo de regressao linear simples apresen-
tando na Equacao B.1. As suposi¢des associadas ao modelo de regresséo linear sim-

ples sao:

e Os erros tém que ter média zero e a mesma variancia desconhecida o2
¢ Os erros ndo sao correlacionados, ou seja, o valor de um erro nao depende de
qualquer outro erro;

e Os erros tém distribuicdo normal.

. idd N[0,02)

A analise de residuos é utilizada para estudar a adequagédo do modelo de regresséo.

Um residuo é definido pela Equacgéo B.2:
e =Yi—¥, =12 .,n (B.2)

Onde:
e y; € uma observagéo;

e ¥, é o valor correspondente estimado por meio do modelo de regressao.

E conveniente visualizar os residuos como valores observados para o erro ¢ que apa-
rece no modelo e, é razoavel esperar que quaisquer desvios das suposicdes feitas
sobre o erro poderao ser detectadas se for realizada uma anaélise de residuos, ja que

os residuos e; deverao refletir as propriedades dos erros &;.
Analises da adequacgio do modelo utilizando os residuos sao feitas pelos graficos:

e Residuos versus valores ajustados:

e Probabilidade normal dos residuos.
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Um grafico dos residuos e; versus os correspondentes valores ajustados y; € muito

util para detectar as seguintes inadequagdes do modelo:

e A equacédo de regressao nao ¢€ linear;
e A variancia do erro ndo é constante;

e Presenca de observacdes extremas.

Neste grafico, uma adequacado do modelo se da quando os residuos estao situados,
aproximadamente, em uma faixa horizontal centrada em e¢;=0. Quando o grafico apre-
senta os valores espalhados em uma forma de funil significa que a variancia do erro
nao é constante. Pode-se detectar também, neste grafico, a falta de linearidade do

modelo, o qual necessita da inclusao de outras variaveis.

Se a distribuicdo de erro € ndo segue rigorosamente uma distribuicdo normal, apresen-
tando pequenos desvios em relacdo a esta distribuicdo, este efeito ndo afeta muito o
modelo. No entanto, sérios desvios da condicdo de normalidade exercem um grande
efeito sobre os intervalos de confianga e de predicdo. A suposi¢cao de normalidade
sera considerada valida se os pontos do grafico estiverem localizados, aproximada-
mente, ao longo de uma linha reta. Nesta visualizagdo da linha reta devem ser enfati-

zados os valores centrais e ndo os extremos.
O coeficiente R? é interpretado como uma medida da explicagdo da variabilidade de y

obtida pela utilizagdo das variaveis explicativas x4, X, ..., Xk N0 modelo de regressao.

Este valor esta entre 0 e 1, ou seja:

0<R? <1

A Equacgado B.3 € denominada modelo de regressao linear multipla, pois envolvem

mais de uma variavel explicativa:

y=Bg +B1X+...+ B Xy +€ (B.3)

Para um modelo de regressao linear multipla as analises de residuos sdo analogas as

de regresséo linear simples.
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Visualmente os modelos propostos tiveram um bom ajuste aos dados experimentais,
como podem ser vistos no Capitulo 5, mas la ndo estdo mostrados as analises estatis-
ticas que foram feitas para se considerar validos estes modelos. Entao, a seguir estao

apresentadas estas analises estatisticas para os sistemas estudados.

A saida do programa STATISTICA, mostra o modelo ajustado, que esta em negrito,

juntamente com seus testes estatisticos, ou seja:

e O valorde R%
e Os valores das variaveis do modelo proposto B1, B2, B3, etc, com seus
respectivos desvios-padrao;

e E op-valor.

Altos valores de R? sdo necessarios para confirmar uma boa adequagdo do modelo

proposto aos dados experimentais. Isto foi conseguido para todos os modelos.

Para os parametros estimados serem considerados validos eles devem ser menores
que 0,025. Isto foi conseguido para quase todos eles. Os Unicos parametros que nao
obedeceram esta regra foram 3, para o sistema nitretado e 34 para o conjugado duplex
de Cr-N. Este fato nao invalida o modelo de regressao, pois os outros testes estatis-
ticos foram satisfatérios. E estes parametros ndo eram esperados ter um bom ajuste
estatistico, pois eles sao referentes ao periodo de incubacédo, onde ndo se espera

nenhuma relagao entre a perda de massa e o tempo de teste de eroséao cavitacional.

Os graficos de residuos versus valores ajustados foram satisfatorios para todos os

sistemas estudados.

Os graficos de probabilidade normal dos residuos também foram satisfatérios, com a
excecao do sistema nitretado, que apresentou uma distorcdo na curva. Este fato nao
invalida o modelo, apenas afeta o intervalo de confianga dos parametros ajustados.
Como as outras analises foram satisfatérias esta equacao ajustada pode ser conside-

rada valida.
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B.1.1 - Sistema Ac¢o

O modelo definido para o sistema ago esta indicado na Figura B.1.

Model: M=B1*T+(B2*(T-B3)*(T>B3))
Final loss: 0.755451465
R?=0.99991

Variance explained: 99.982%

B1 B2 B3
Estimate  2.82000 5.58805 1.22848
Std.Err. 0.10929 0.11530 0.02945
t(15) 25.80347 4846711  41.71985
p-level 0.00000 0.00000 0.00000

Figura B.1 - Saida do programa STATISTICA para o sistema aco.

Tabela B-1 - Valores das variaveis do modelo

ajustado para o sistema aco.

Média  IC (95%)
12. Inclinagéo 2,82 [2,76-2,92]
Ponto de quebra 1,23 [1,21-1,25]
2% Inclinagéo 8,4 [8,3-8,5]
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Predicted versus Residual Values

Residual Values = .02076 - .0007 * Predicted Values

Correlation: r = -.0487
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Figura B.2 - Curvas para analise de residuos. Sistema aco.
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B.1.2 - Sistema Nitretado

O modelo definido para o sistema nitretado esta indicado na Figura B.3.

Final loss: 11.156381655
R?=0.99958
Variance explained: 99.917%

p1 p2
Estimate 0.122602 1.877398
Std.Err. 0.119383 0.560081
t(23) 1.026968 3.352009
p-level 0.315116 0.002761

B3

Model: M=B1*T+(B2*(T-B3)*(T>P3))+( P4*(T-B5)*(T>P5))

p4

3.355709 3.204275
0.581273 0.552820
5.773037 5.796234
0.000007 0.000007

B5
6.41431
0.29546
21.70966
0.00000

Figura B.3 - Saida do programa STATISTICA para o sistema nitretado.

Tabela B-2 - Valores das variaveis do modelo

ajustado para o sistema nitretado.

Média IC (95%)
12. Inclinagéo 0,12 [0,07-0,17]
1°. Ponto de Quebra 3,4 [3,1-3,7]
22. Inclinagéo 2,0 [1,7-2,3]
2°. Ponto de Quebra 6,4 [6,3-6,5]
32 Inclinagao 5,2 [4,6-5,8]
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Predicted versus Residual Values
Residual Values = -.0034 + .00007 * Predicted Values
Correlation: r =.00248
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Figura B.4 - Curvas para analise de residuos. Sistema nitretado.
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B.1.3 - Sistema Conjugado Monocamada de Cr-N

O modelo definido para o sistema conjugado monocamada de Cr-N estd indicado na
Figura B.5.

Model: M=B1*T+(B2*(T-B3)*(T>P3))+( p4*(T-B5)*(T>B5))
Final loss: 3.865168350

R?=0.99990

Variance explained: 99.979%

B1 B2 B3 p4 B5
Estimate 0436364  3.163636  3.38218 4726263  5.74667
Std.Err. 0.075786  0.790603  0.31385 0.790847  0.22385
t(20) 5757832  4.001551  10.77643 5976204  25.67236
p-level 0.000012  0.000701  0.00000 0.000008  0.00000

Figura B.5 - Saida do programa STATISTICA para o sistema conjugado

monocamada de Cr-N.

Tabela B-3 - Valores das variaveis do modelo ajustado para o

sistema conjugado monocamada de Cr-N.

Média IC (95%)

12, Inclinagao 0,44 1[0,48-0,40]
1°. Ponto de Quebra 3,56 [3,49-4,26]
2°. Inclinagéo 4.4 [4,2-4,6]

2°. Ponto de Quebra 6,05 [5,99-6,11]
3? Inclinagéo 8,4 [8,1-8,7]
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Residual Values

Expected Normal Value

Predicted versus Residual Values
Residual Values =-.0619 + .00105 * Predicted Values
Correlation: r=.07310

o Regression

1.4

-10 10 30 50 70 90 110 95% confid.
Predicted Values
a) Residuos versus valores ajustados
Normal Probability Plot of Residuals
2.5
15
0.5
05
15
25
1.4 i 06 0.2 0.2 0.6 1

Residuals

b) Probabilidade normal dos residuos

Figura B.6 - Curvas para analise de residuos.

Conjugado monocamada de Cr-N.
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B.1.4 - Sistema Conjugado Duplex de Cr-N

O modelo definido para o sistema conjugado duplex de Cr-N esta indicado na Figura

B.7.

Model: M=B1*T+(B2*(T-B3)*(T>p3))+( B4*(T-B5)*(T>p5))+( 6*(T-B7)*(T>p7))+

( B8*(T-B9)*(T>p9)

Final loss: 2.637786677
R*=0.99984

Variance explained: 99.969%

B1
Estimate 0.461538
Std.Err. 0.223712
t(52) 2.063093
p-level 0.044113

6
Estimate 1.31023
Std.Err. 0.11310
t(52) 11.58503
p-level 0.00000

B2

1.385734
0.322736
4.293705
0.000077

p7
9.23685
0.15627
59.10829
0.00000

B3

0.536200
0.137294
3.905484
0.000273

B8
1.64944
0.11277
14.62620
0.00000

p4
-0.92893
0.18741
-4.95663
0.00001

B9
12.18253
0.13396
90.94170
0.00000

B5
2.14041
0.16650
12.85536
0.00000

Figura B.7 - Saida do programa STATISTICA para o sistema conjugado
duplex de Cr-N.
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Tabela B-4 - Valores das variaveis do modelo ajustado para o

sistema conjugado duplex de Cr-N.

Média IC (95%)
12. inclinacao 0,46 [0,40-0,52]
2%, inclinagao 1,8 [1,7-1,9]
3% inclinagao 0,9 [0,7-1,1]
4?.inclinacao 2,2 [2,0-2,4]
52. inclinagao 3,9 [3,6-4,2]
1°. ponto de quebra 0,54 [0,50-0,58]
2°. ponto de quebra 2,14 [2,10-2,18]
3°. ponto de quebra 9,24 [9,20-9,28]
4°. ponto de quebra 12,18 [12,14-12,22]
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Residual Values

Expected Normal Value

Predicted versus Residual Values
Residual Values = -.0038 + .00016 * Predicted Values
Correlation: r =.00919
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Figura B.8 - Curvas para analise de residuos.

Conjugado duplex de Cr-N.
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B.2 - Distribuicdo Cumulativa de Weibull

As analises estatisticas, para verificagdo da adequacdo do modelo de distribuicdo
cumulativa de Weibull, utilizando os residuos séo feitas da mesma maneira que as
analises feitas para regressao linear segmentada descritas no Item B.1. O modelo

ajustado foi o da Equacgéo B.1:

\B
F(t)=1 —e_[”J (B.1)

Para se construir o grafico de profundidade média de erosdo foram utilizados os

seguintes dados:

e Densidade do aco (p) = 7,85mg/cm?®

e Area da amostra = 198,06mm?
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B.2.1 - Sistema Ac¢o

O modelo definido para o sistema ago esta indicado na Figura B.9.

Model: MDE=1-EXP(-((T/N)*B))
Final loss: 0.011107069
R?=0.99510

Variance explained: 99.023%

n p
Estimate 5.01409 1.97707
Std.Err. 0.11106 0.08613
t(16) 45.14604 22.95551
p-level 0.00000 0.00000

Figura B.9 - Saida do programa STATISTICA para o sistema aco.

Tabela B-5 - Valores das variaveis do modelo

ajustado para o sistema aco.

Média  IC (95%)

n 501 [4,95-5,07]
B 1,97 [1,92-2,02]
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Predicted versus Residual Values
Residual Values = .00431 + .01701 * Predicted Values
Correlation: r = .17649
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B.2.2 - Sistema Nitretado

O modelo definido para o sistema nitretado esta indicado na Figura B.11.

Model: MDE=1-EXP(-((T/N)*B))
Final loss: 0.007813755
R?=99.653%

Variance explained: 99.023%

n B
Estimate 14.1242 2.84233
Std.Err. 0.1089 0.0774
t(16) 129.6603 36.70666
p-level 0.00000 0.00000

Figura B.11 - Saida do programa STATISTICA para o sistema nitretado.

Tabela B-6 - Valores das variaveis do modelo
ajustado para o sistema nitretado.

Média  IC (95%)

n 14,12 [14,08-14,16]
B 284  [281-2,87]
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Residual Values

Expected Normal Value

Predicted versus Residual Values
Residual Values = -.0013 + .01064 * Predicted Values
Correlation: r = .17848
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Figura B.12 - Curvas para analise de residuos. Sistema nitretado.
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B.2.3 - Sistema Conjugado Monocamada de Cr-N

O modelo definido para o sistema conjugado monocamada de Cr-N estd indicado na

Figura B.13.

Model: MDE=1-EXP(-((T/N)"B))
Final loss: 0.007015793
R?=99.841%

Variance explained: 99.682%

n p
Estimate 11.2331 3.06521
Std.Err. 0.0815 0.08996
t(16) 137.7466  34.07317
p-level 0.00000 0.00000

Figura B.13 - Saida do programa STATISTICA para o
sistema conjugado monocamada de Cr-N.

Tabela B-7 - Valores das variaveis do modelo ajustado
para o sistema conjugado monocamada de Cr-N.

Média  IC (95%)

n 11,23 [11,20-11,26]
B 306  [3,02-3,10]




Anexo B

301

Predicted versus Residual Values
Residual Values = .00121 + .00810 * Predicted Values
Correlation: r = .14437
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monocamada de Cr-N.
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B.2.4 - Sistema Conjugado Duplex de Cr-N

O modelo definido para o sistema conjugado duplex de Cr-N esta indicado na Figura

B.15.

Model: MDE=1-EXP(-((T/N)"B))
Final loss: 0.162371815
R?=97.706%

Variance explained: 95.465%

n p
Estimate 15.94331 2.51249
Std.Err. 0.29886 0.18191
t(16) 53.34621 13.81206
p-level 0.00000 0.00000

Figura B.15 - Saida do programa STATISTICA para o
sistema conjugado duplex de Cr-N.

Tabela B-8 - Valores das variaveis do modelo ajustado
para o sistema conjugado duplex de Cr-N.

Média  IC (95%)

n 1594 [15,86-16,20]
B 251  [2,46-2,56]
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Residual Values

Expected Normal Value

Predicted versus Residual Values
Residual Values = .03269 - .0452 * Predicted Values
Correlation: r = -.2462
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duplex de Cr-N.
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